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采用三种等通道转角挤压（*+,-）与热处理相结合的工艺制备了超高强度细晶 .$)$铝合金，应用小角 /射线
散射技术定量地分析了 *+,-过程中显微结构参数的变化情况，合理地解释了 *+,-过程中力学性能的变化，揭示
了合金强化机理 0 研究发现，“固溶淬火 1 *+,- 1时效”工艺是获得高性能 .$)$铝合金的合适工艺，可以使 .$)$铝
合金的抗拉强度提高到 2.. 3-4，延伸率保持在 !)5左右 0
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! G 引 言

等通道转角挤压（>HD4;8F=4??>; 4?@D;4I JI>KK:?@，
简称 *+,-）作为一项新型晶粒细化技术，它的特点
是不改变材料横截面使合金发生严重的塑性变形，

通过重复挤压积累大应变量，细化合金的晶粒并改

善合金的性能［!］0 近年来国内外专家对 *+,-法制
备块体超细晶材料进行了较深入的研究，但是对

*+,-法的机理、显微结构演化的很多机制尚不清
楚［#—)］0 小角 /射线散射（L,ML）是研究纳米级显微
结构参数行之有效的技术，应用 L,ML进行研究，可
以得到粒子总百分数、析出相8基体间比内表面和统
计平均粒子大小等重要的显微结构参数［2］0 在
*+,-研究领域内应用 L,ML 技术，对于探索 *+,-
的微观机制并使其工程化应用具有重要价值，这部

分研究内容目前报道很少 0 本文所研究的 .$)$ 铝
合金是美国 ,N+O,公司 #$ 世纪 .$ 年代研制的新
型高强高纯铝合金，是国内外航空工业中重要的承

力件结构材料，具有强度高、韧性好、抗应力腐蚀性

能好等特点，是 .$$$ 系铝合金中性能较优越的一

种［.，%］0 由于 .$$$系铝合金主要依靠变形和沉淀相
来强化，因此我们采用几种热处理与 *+,-相结合
方法，对挤压过的合金应用 L,ML 技术，分析 *+,-
过程中铝合金的析出相粒度分布和体积百分数等显

微结构参数变化，探讨 *+,-过程中显微结构与力
学性能的关系，尝试找到一种制备超细晶、高性能

.$$$系铝合金的切实可行的工艺 0

# G 实验材料及方法

实验用 .$)$铝合金的化学成分（质量百分数）
为：P? 2G$’，3@ !G’!，+D #G!(，PI $G$%，Q: $G$()，3?
R $G!，+I R $G$(，S> R $G!#，L: R $G$)，其余为 ,; 0
*+,-所用模具! T !#$U，" T 2$U0 为了减小模具内
壁与试样表面接触部位的摩擦，挤压前分别在通道

内壁和试样表面涂了一层3VL#润滑剂 0 挤压速度控

制在 $G) 99WK左右，试样每次挤压前沿相同方向旋
转 ’$U［’］，挤压试样直径 % 99，长 )) 990 采用三种
*+,-与热处理结合方法加工 .$)$铝合金 0
工艺 !：退火 1 *+,-（室温下 !—( 次）1 固溶

淬火 1时效（!#$ X，#( =）0
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工艺 !：退火 " #$%&（室温下 ’—( 次）" 固溶
淬火 " #$%&（!次）"时效（’!) *，!( +）,
工艺 -：固溶淬火 " #$%&（’!) *下 ’—-次）"

时效（’!) *，’. +）,
上述工艺中，退火制度为 !/) *，0 +；淬火制度

为 (1) *保温 -) 234后水淬 , 为了防止淬火试样在
严重的塑性变形过程中出现断裂，因此在工艺 -中
采用 ’!) *下进行 #$%&,

图 ’ 不同工艺下的 1)0)铝合金显微结构演化的电子显微镜照片 （5）退火 " ’次 #$%& "固溶淬火 "时效，（6）退火 " (次 #$%&

"固溶淬火 "时效，（7）退火 " ’次 #$%& "固溶淬火 " !次 #$%& "时效，（8）退火 " (次 #$%& "固溶淬火 " !次 #$%& "时效，（9）固

溶淬火 " ’次 #$%& "时效，（:）固溶淬火 " 0次 #$%& "时效

显微结构观察的样品是从挤压试样垂直于长轴

方向切取 );0 22厚的薄片，经机械减薄后按常规的
电解双喷法制备电子显微镜观察试样，电解液是

配比为’ < - 的硝酸甲醇溶液，温度控制在 = -)—
= !0*，电压为 !) >, 样品的显微结构观察是在

?#@AB!))$CD#E型透射电子显微镜（D#E）上进行，
加速电压为 ’)) F>, 晶粒尺寸在电子显微镜照片上
采用线截距法测定 , 拉伸试验是在日本岛津 %GB
’)D%型电子拉抻试验机上进行 , 拉伸试样取向长
轴沿板材纵向，试样标距为 ’);)) 22，直径为 (;))
22, H%CH实验是在北京同步辐射装置 H%CH 实验
站内进行，入射线波长为 );’0( 42,

- ; 实验结果

!"#" 显微结构

图 ’ 是 1)0) 铝合金采用三种工艺加工的微观
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结构演变照片 ! 图 "（#）和（$）分别是 %&’&铝合金退
火试样经过 "次和 (次 )*+,并时效的电子显微镜
照片（工艺 "）；图 "（-）和（.）分别是 %&’&铝合金退
火样经过 "次和 (次 )*+,及固溶淬火，再经过 /次
)*+,并时效的电子显微镜照片（工艺 /）；图 "（0）和
（1）分别是 %&’& 铝合金淬火样经过 " 次和 ’ 次
)*+,并时效的电子显微镜照片（工艺 2）! 由图 "可
知，采用工艺 "经过 "次 )*+,后，%&’&铝合金试样
的微观组织由再结晶晶粒组织组成，再结晶晶粒沿

着剪切带方向排列，平均晶粒尺寸为 "32!4 左右
（图 "（#）），经过 (次 )*+,后滑移带痕迹消失，晶粒
呈等轴形，平均晶粒尺寸为 55& 64! 采用工艺 /，淬
火后再经过 / 次 )*+,时，固溶淬火后的再结晶组
织受到破坏，试样的显微组织由均匀的剪切带组成，

当试样经过 ( 次 )*+,、固溶处理及 / 次 )*+,后，
合金内的剪切带组织比较细窄，分布比较均匀，剪切

带内有亚晶存在，见图 "（.）! 采用工艺 2时，试样的
微观组织与工艺 /有些相似，由细窄的剪切带组成，
剪切带内分布着细小的亚晶粒，随着挤压次数的增

加，剪切带变得更细，当挤压 ’次时，剪切带内的晶
粒尺寸已细化到 2&& 64左右，从晶粒的取向差看，
部分的亚晶界已转变成大角晶界（图 "（1））! 从电子
显微镜结果可以看出，三种工艺中工艺 "获得的微
观组织是由亚微米级的再结晶晶粒组成，而工艺 /
和工艺 2的组织由剪切带组成，剪切带中细小晶粒
大部分是由剪切带的剪切造成的 !
图 /是 %&’&铝合金经“固溶淬火 7时效”传统

的 85工艺处理的微观组织 !对比图 " 和图 /，明显
看出 )*+,在材料晶粒细化上的优势 !

图 / %&’&铝合金试样经 85热处理的微观结构电子显微镜照片

!"#" 力学性能

图 2 是三种工艺下 %&’& 铝合金的力学性能与

)*+,变形次数的关系曲线 ! 采用工艺 " 和工艺 /
时，"次 )*+,后试样的强度随变形量变化很小；采
用工艺 2时，试样的强度随 )*+,次数增加而不断
增加 ! 从提高强度的有效工艺看，工艺 2 对于提高
合金的强度最有效，其次是工艺 /和工艺 " ! 延伸率
的变化在一定程度上反映合金的塑性变化 !由图 2
（$）可以看出，对于改善延伸率而言，工艺 "最有效，
其次是工艺 /和工艺 2 !

图 2 三种工艺下 %&’&铝合金试样的力学性能随 )*+,次数的

变化曲线 （#）抗拉强度，（$）延伸率

!"!" $%&$的结果

应用 8)9研究 )*+,加工的试样，只能得到非
常有限的局部特征和一些定性的结果，无法全面揭

示显微组织演化与力学性能的关系 ! 而应用 :+;:
进行研究则可以得到粒子总百分数和统计平均粒子

大小等定量的物理量，因此我们采用 :+;: 技术系
统地研究了 )*+,与热处理结合技术对铝合金的微
结构改变的影响 ! 铝合金经过热处理后，析出的粒
子很稀疏并且很均匀，所以可以看成是单散系 ! 对
于单散系粒子系统，在低角处散射强度满足 <=>6>0?
定律［"&］，即
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!（"）! !"#$# "$ "# %#%&’， （(）
式中，!（"）是去本底后的模糊散射强度，" 是散射
矢量，!"是一个电子的散射强度，$ 是一个粒子内的
总电子数，# 是 )射线照射体积的总粒子数，%%是

粒子的回转半径 * 图 +（,）是 -./. 铝合金不同工艺
下经过 ’次 0123的散射强度曲线 *由图 +（,）可以
看出，在小角度区域（" ! .4/—(4. 56$ (），工艺 ’的
散射强度最高，其次是工艺 (和工艺 # *

图 + -./.铝合金试样的 7287结果 （,）!（"）9"关系，

（:）;5 !（"）9"#关系

根据 %<=5=">定律作出 ;5 !（"）$ "#曲线，令低角

部分直线斜率为!，回转半径 %% !（ $ ’!）(&# *在 (#.
?进行 0123和时效热处理时，-... 系铝合金的主
要析出相是"@相和 %3区，7287无法区分这两种粒
子，但是这两种粒子均有强化合金的作用，因此这里

所讨论的粒子均指两种粒子的总和 * 由于这两种粒
子形状近似为球形，它的有效半径与回转半径的关

系为 % !（/&’）(&# %% * 图 +（:）是三种工艺下试样的

;5 !（"）9"#曲线，由曲线的斜率可以推出析出相的尺

寸大小 * 由图 +（:）可以看出，在小角区域内工艺 #
的析出相尺寸最大，其次是工艺 ’，最小的是工艺 ( *
工艺 (的曲线形状在很大范围内呈现直线状，表明

工艺 (下试样的析出相尺寸大小比较均匀，其次是
工艺 ’，工艺 # 的 ;5 !（ "）9"#曲线呈曲线状，表明试

样的析出相尺寸大小不太均匀 *
在两相合金模型中，析出相体积分数和散射的

积分不变量存在如下关系：

&. ! #!#（"’）# ()（( $ ()）&##， （#）
式中，() 是体积分数，# 是原子体积，"’ 是基体与
沉淀相的平均原子序数差［((］* 散射曲线的积分强度
可由下式计算得到：

&. !!
A

.
!（"）"# B" * （’）

在四元 -./.铝合金中，由于 2;原子和 CD原子的序
数相近，E5原子和 1<原子的序数相近，它们的散射
能力也相当，所以 2;9E59CD91< 合金可以看成是二
元（2; F CD）9（E5 F 1<）合金（（"’E5&2;）

# ! #GH，# !
(I4/ J (.$ ’ 56’）［(#］* 图 /（,）是三种工艺下试样析出
的相体积分数随 0123次数增加的变化曲线 * 图 /
（:）是三种工艺下试样析出相的平均尺寸随变形量
增加的变化曲线 *

图 / -./.铝合金试样微观结构参数与 0123次数关系 （,）析

出相体积分数，（:）析出相平均尺寸
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!" 讨 论

以上我们分别采用 #$%#和 &’(对变形合金进
行了定量和定性的微观结构观察，下面应用这些结

果分析 ’)$*过程中力学性能的演化，确定微观结
构与力学性能的关系以及合金的强化机制 + 从图 ,
可以看出，采用工艺 - 挤压 ! 次时，试样的强度在
./0 (*1左右 + 由 #$%#计算结果可以看出，采用工
艺 -时析出相的平均尺寸均在 , 23以下，尺寸非常
细小，见图 .（4）+此外，由于合金的微观组织是由 -

!3以下的再结晶晶粒组成（图 -（4）），因此细晶强
化也起了一定作用 + 由于形变产生的位错和应变能
在随后的固溶处理过程中湮没，所以工艺 -的强化
机制主要反映析出相强化和细晶强化 +
采用工艺 5时，挤压 !次后合金的强度提高到

6-6 (*1，比工艺 - 合金的强度 ./0 (*1 提高了 !6
(*1，这部分强度的提高主要由变形合金在固溶处
理后额外的 5 次 ’)$*引起的 +变形合金在固溶处
理后立即通过 5 次室温 ’)$*后，材料内部引入了
大量的缺陷和内应变，因此采用工艺 5时合金的强
化机制除了析出相强化和细晶强化，还有应变强化

的效应 + 但是由图 .（4）可知，采用工艺 5时合金的
析出相平均尺寸比较大，大约为 /—7 23左右，导致
合金内界面能较低，析出相强化效果不如工艺 - + 这
是由于固溶处理过程中有再结晶过程发生，再结晶

晶粒尺寸为亚微米级，因此合金内界面所占比例很

大，这些界面能的存在成为变形合金时效时析出粒

子长大的驱动力，导致最终粒子快速长大，粒子与基

体的比内表面降低 +
采用工艺 , 时，试样在 ’)$*前先经过固溶淬

火，合金处于过饱和固溶状态，由于试样在时效温度

下进行挤压，形变促进了析出相的析出，因此时效时

间选择 -6 8+ 从图 ,（1）可以看出，采用工艺 ,经过 ,
次 ’)$*后试样的强度达到 6// (*1，是几种工艺路
线下获得的最高强度 + 工艺 ,获得的强度之所以比
较高，有几方面的因素 + 首先，由于试样在保温过程
中会有析出相析出，这些先析出的析出相对接下来

的形变产生影响，这些细小粒子作为稳定的形核中

心，使变形合金在随后的时效过程中析出相分布更

加均匀，析出相尺寸相对工艺 5 更加细小（见图 .
（4）），根据图 .（1）可知，挤压 , 次时合金的析出相
体积分数在三种工艺中为最高 +其次，/0.0 铝合金

试样经过变形后直接进行低温时效，这样试样内部

仍保留着大量的内应变，而且合金的强度随着积累

的应变量增加不断增大 +另外，电子显微镜结果（图
-（9））表明，采用工艺 , 时，试样的晶粒尺寸能细化
到 ,00 23左右，细化效果是几种工艺路线中最有效
的 + 综合以上几点，说明工艺 , 是获得高强合金的
最佳工艺 +
由图 ,（4）可以看出，工艺 - 获得的塑性最佳，

其次是工艺 5和工艺 , + 这是由于采用工艺 -时，变
形 /0.0铝合金经过固溶淬火阶段，此时变形合金内
发生了动态再结晶过程，因此观察合金的微观组织

可以看到细小的亚微晶，这些 -!3以下的再结晶组
织强烈改善了合金的塑性，因此工艺 -获得的塑性
较高 + 采用工艺 5时，固溶后再次的 ’)$*使合金内
的粒子尺寸不均匀，而且粒子长大现象比较明显，因

此塑性不如工艺 - +采用工艺 ,时，尽管合金中的粒
子分布相对均匀，平均粒子尺寸比工艺 5小，但是由
于 ’)$*过程中及 ’)$*之后没有进行固溶淬火，因
此合金内积累的大量内应变没有得到释放，导致材

料的塑性不如工艺 -和工艺 5 + 以上分析了三种工
艺对 /0.0铝合金微观组织及力学性能的影响，总体
看工艺 ,是最佳工艺路线 + 由于采用的三种工艺中
都涉及沉淀相和形变，关于沉淀相和形变之间的相

互作用还有待于进一步分析 +

. " 结 论

-）三种工艺中，工艺 -获得的微观组织是由再
结晶生成的亚微米级晶粒组成，而工艺 5 和工艺 ,
的组织由剪切带组成，剪切带中细小晶粒大部分是

由剪切带的剪切造成的 +
5）三种工艺中，从提高合金强度的角度，工艺 ,

获得的强度为最高，其次是工艺 5和工艺 -；从改善
合金的塑性角度，塑性最好的是工艺 -，其次是工艺
5和工艺 , +

,）工艺 - 的强化机制主要反映析出相强化和
细晶强化 + 工艺 5中合金的强化机制除了析出相强
化和细晶强化，还有应变强化的效应 + 工艺 , 中试
样在时效温度变形时优先析出的析出相作为稳定的

形核中心，使随后的时效过程中析出相尺寸细小、分

布均匀，体积分数较高 +而且变形合金直接进行低温
时效，保留着大量的内应变，因此工艺 ,是获得高强
合金的最佳工艺 +
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