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摘  要  研究了热轧态 1Cr16Co5Ni2MoWVNbN马氏体耐热钢经一道次等径角挤压 （ECAP）  变形+680  ℃  ×2  h空

冷处理后的微观结构和力学性能.结果表明：经 ECAP变形后，马氏体板条大部分已碎化成亚晶粒和位错胞，第二相纳米粒子

（M 23C6）  分布更弥散均匀；经随后的退火处理，发生了回复和部分再结晶，位错密度有所降低，形成大量尺寸仅几百纳米的等轴

亚晶粒.  ECAP变形后材料的屈服强度有很大提高 （提高至 1400 MPa），但延伸率和静力韧度均大幅度下降 （分别降至 7.3%

和 100 MJ/m3）；随后的退火处理可恢复其塑性 （15.4%），其强度 （1044 MPa）  和静力韧度 （181.6 MJ/m3）  均较初始态

（922 MPa， 160.7 MJ/m3）  高.
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ABSTRACT   The rnicrostructures and mechanical properties of lCr16C05Ni2MoWVNbN marten-

site heat-resistant steel subjected to equal channel angular pressing （ECAP） for one pass and subse-
quent heat treatment were investigated. It was found that most of the martensite lathes had been

broken into sub-grain and dislocation cell， and the second phase nano-particles （M23C6） distributed

more uniformly after ECAP deformation. By annealing at 680 aC for 2 h， the dislocation density
decreased and more amount of equiaxed subgrains with size of several hundred of nanometers formed，
while the recovery and recrystallization occured. The yield strength of the ECAPed sample increased
significantly （1400 MPa）， but its elongation and static toughness decreased a lot （7.3Vo and 100 MJ/m3）.
After subsequent annealing treatment， both the strength and static toughness of the steel can be in-
creased simultaneously （1044 MPa and 181.6 MJ/m3） in comparison with those of initial state.
KEY W ORDS  heat-resistant steel， equal channel angular pressing， strength， plasticity， static
                    toughness

  强度和塑性是结构材料的两个重要力学性能，但二者

往往不能同时兼顾，即难以兼备高强度和高塑性 （或高韧

国家高新技术研究发展计划资助项目  2002AA302501

收到初稿日期 ：2007-08-02，收到修改稿日期：2007-12-21

作者简介：张凌义，男，  1980  年生，硕士生

性）̈J  .细晶强化是一种能使材料在强化的同时又使之韧

化的最为有利的强韧化方式 例  .大量的研究表明，超大塑

性变形 （SPD）  方法可以有效地细化晶粒，从而可以获得

亚微米 （晶粒尺寸小于 1  肛m）  甚至纳米晶结构 3-5]  .在

SPD中，等径角挤压 （ECAP）  变形法因其能够制备出三

维块体亚微米结构材料而倍受关注.对于钢铁材料而言，

通过 ECAP变形后，其强度可显著提高，但塑性却明显
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下降 [6-11]  ，难以满足应用技术条件的要求.例如，普通低

碳钢经多道次 ECAP变形后，屈服强度 （约 900 MPa）

约是初始退火态 （约 310 MPa）  的 3倍，但延伸率却由

初始态的约 30Vo降到约 lOVo，均匀延伸率仅有约 3Vo[9]  .

因此，如何能在塑性不降 （或升高）  的前提下，提高材料

的强度成为一个亟待解决的问题.

    马氏体耐热钢使用环境恶劣，容易出现超温、超压现

象，导致工件失效.因此，采用适当的方法提高耐热钢的强

度，并保持其塑性不降 （或升高）  具有重要的现实意义.

本文结合耐热钢本身的特点，研究了利用等径角挤压变形

提高其强度并保持塑性的方法.

1实验方法
    实验材料选用 lCr16C05Ni2MoWVNbN 马氏体时

效耐热钢热轧棒材，主要化学成分 （质量分数，  %）  为：

C 0.15， Cr 15.71， Ni 2.1， C0 4.85，W 0.84， M0 1.32，

V 0.24，Nb 0.30，N 0.048.实验用料经 1100  ℃  ×l  h

油冷 +680  ℃  ×2  h空冷处理后，用线切割取出直径为

8 mm 、长为 45 mm 的圆棒用于 ECAP处理.

    ECAP l  次变形在室温下进行，实验用模具两个内壁

角分别为 曲=900  和 tD=300.计算的等效应变 r=l.02[12]  .

挤压速度控制在约 9 mm/s.实验前模具、试样均涂上

MOS2. ECAP后退火制度为 680  ℃  ×2  h空冷.

    拉伸样品取 自  ECAP  棒料，标距尺寸为直径

3 mm 、长 15 mm.拉伸实验在室温下进行，拉伸速

度为 l mm/min，实验机为 Instron 8871  材料试验机.

透射电镜 （TEM）  样品取 自平行于挤出方向的棒料侧面.

薄膜试样经由 4% 高氯酸酒精溶液在 -25- -20  ℃条件

下双喷后制得.在 H-800  电镜下进行显微组织观察，加

速电压为 200 kV.

2 实验结果与分析
2.1  显微组织结构

    图 la为初始态试样的金相组织.由图可见，在原奥

氏体等轴晶 （约 30 ，am）  内规则排列着马氏体板条，板条

平均宽度约 2  “m.经 ECAP处理后，大变形导致晶界

与马氏体板条均难以分辨，如图 lb所示.对 ECAP试

样进行退火处理后 （图 lc），晶界有所恢复，马氏体板条界

变得清晰一些，表明在退火过程中发生了回复，位错密度

有所降低.

    图 2  为初始态试样的 TEM 明场像和第二相粒子的

衍射花样.由图可见，试样具有较低的位错密度.试样组

织由细条状马氏体板条组成，在板条界聚集了大量短棒状

的纳米尺寸析出物 （图中箭头所指）.衍射花样经标定确定

第二相粒子为 M23C6.

    图3为ECAP l次变形后试样的 TEM 明场像及选

区衍射花样.试样经 ECAP变形后，大部分区域的马氏

体板条已经碎化，部分马氏体板条发生扭曲变形，组织由

大量的亚晶粒 /  位错胞和部分马氏体板条构成.如图 3a

所示，经 ECAP 一次变形后马氏体板条发生扭曲变形，在

板条内形成了很多高密度位错组成的位错胞.图 3b所示

为破碎马氏体的形貌.由图可见，马氏体板条碎化后形成

了大量的细小晶粒和位错胞，其对应的选区衍射花样中衍

射环上断续斑点分布较宽，说明马氏体板条之间或亚晶粒

（位错胞）  之间存在着较大的取向差.图 3c所示为析出物

的分布情况.由图可见，随着马氏体板条的碎化，M23C6

分布得更加弥散均匀，而不仅限制在沿晶界析出.由于变

形引入了高密度的位错，致使纳米析出物的轮廓不清晰.

    图4  为ECAP l  次 +680  ℃  ×2  h退火处理后试样的

TEM 明场像及相应的选区衍射花样.由图 4a可见，马氏

体板条界变得明锐，位错胞中的位错密度有所降低，部分

区域已经形成尺寸仅几百纳米的等轴状超细晶粒 （如白色

圆圈区域），这主要由退火过程中的组织回复所致.此外还

发生了少量的再结晶，但再结晶的晶粒尺寸都不大，仅几百

纳米 （图4b）.经回复，在位错密度较低的区域重新清晰地

观察到纳米析出物，如图4c中箭头所指.与图2的初始态

相比，析出物形状趋于圆形，尺寸也较小，说明析出物随马

氏体板条的扭曲和破碎也相应的破碎并更弥散的分布.

    图1  不同处理条件下试样的金相组织
  Fig.l  Optical microstructures of the tested martensite steel samples at different treated conditions

（a） initial （1100  ℃  xl h/O.Q.+680  ℃  x2 h/A.C.），martensite laths formed in primary austenite grains

    （b） ECAP one pass （effective strain l.02）， laths refined and disorder distribution
    （c） ECAP one pass +680  ℃  x2 h/A.C.  ， recovery structure
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●    图2  初始态试样的TEM明场像和第二相粒子的衍射花样

    Fig.2  Bright-field TEM micrograph of initial sample and

    diffraction pattern of a precipitates （M23C6）， the ar-
    rows indicate M23C6 distributed along the bound-
    aries of martensitic lathes

.

●

2.2  力学性能

    图 5a为不同实验条件下耐热钢的室温拉伸工程应力

一应变曲线.由图可见，初始态回火 2  h试样的屈服强

度和抗拉强度分别为 922和 1157 MPa，均匀塑性变形

区域较宽 （约 60）.初始态回火 2  和 4h的处理对强度

和塑性的影响不明显.经 ECAP变形后，屈服强度较初

始态提高约 52Vo（1400 MPa）.试样在经初始很小应变量

的快速应变硬化后，流变应力快速下降，均匀塑性变形量

不到 2Vo.这主要是因为大塑性变形制备的超细组织的加

工硬化能力比较低，从而导致材料在塑性变形初期即出现

了颈缩 113，14J  .这种结果表明，通过 ECAP变形，在试

样内部注入了很大的应变储能，位错密度增大，试样应变

硬化非常严重.对 ECAP试样进行 680  ℃退火 2  h处

理后，试样强度有一定程度的回落 （屈服强度和抗拉强度

分别是 1037和 1337 MPa，仍较初始回火试样高 115和

180 MPa），但均匀塑性变形能力有明显的增加，达到初始

    图3  ECAP 1  次变形后试样的TEM明场像及相应的选区衍射花样
Fig.3 Bright-field TEM micrographs and corresponding selected-area diffraction patterns of the sample after
    ECAP deformation for one pass
    （a） distorted martensitic lathes
    （b） small sized subgrains and dislocation cells formed due to the fragmentation of martensitic laths

    （c） dispersive M23C6 precipitates as shown as arrows

    图4  ECAP 1  次+680  ℃x2 h空冷样品的TEM 明场像及相应的选区衍射花样
Fig.4  Bright-field TEM micrographs and corresponding selected-area diffraction pattern of the sample after treat-

    ment of ECAP one pass +680  ℃ x2 h/A.C.
    （a） martensitic lathes after recovery， the white circle markets small sized subgrains with low dislocation
    density in martensitic lathes
    （b）  a recrystallized grain

    （c） dislocation cells after recovery， the arrows indicate the dispersive M23C6
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  图5  不同处理条件下试样的室温拉伸应力 一应变曲线和应变
    硬化指数

  Fig.5  Room temperature tensile curves （a） and work hard-

    ening rates （b） of the samples at different treated
    conditions

回火态水平 （约 5Vo）.这主要由于两方面的原因：  一是试

样退火后发生回复，使得位错密度降低，导致强度降低，同

时也重新获得一些应变硬化能力，使得均匀变形能力恢复

到初始水平；另一方面，由于大变形使得第二相粒子重新

均匀地分布 （图3c），因而退火导致强度不会降低太多，但

可恢复材料的均匀变形能力.从力学性能实验结果可以看

出，通过 ECAP变形与退火处理相结合可以获得强度和

塑性均较理想的配合.

    拉伸变形时，金属材料均匀塑性变形阶段的真应力与

真应变一般都符合 Hollomon关系式 [15]

盯=K￡”     （1）

式中， 盯为真应力， ￡为真应变， n为应变硬化指数，

Ⅸ 为硬化系数 （真应变等于 1.0时的真应力）.图5b给出

了变形前后试样的应变硬化指数 n.初始态回火 2和 4h

试样的应变硬化指数 几分别为 0.13和 0.11；经 ECAP+

退火工艺处理后 n=0.095，达到了与初始态相当的水平.

可见，后者具备与初始态试样相当的应变硬化能力.

    静力韧度是反映材料综合机械性能的重要指标 [16].

其计算公式如下：
    一Ef

    U= / c/da    （2）
    .，0

    Sample

图6  不同处理条件下试样的强度、延伸率和静力韧度柱状图

Fig.6  Histograms of strength， elongation and static tough-

    ness of the samples at different treated conditions

式中， U 为静力韧度， 盯7  为流变应力， 钾 为断裂时的

总应变.静力韧度反映在拉伸应力 一应变曲线上就是拉

伸应力 一应变曲线与应变轴所围的面积.一般地，对于

单一具有高强度或高塑性的材料其静力韧度较低，只有同

时具有高强度和高塑性的材料才具有高的静力韧度.图 6

为不同实验条件下试样的强度、塑性和静力韧度柱状图.

由图可见，初始回火 2  和 4h试样具有较好的静力韧度

（约 160 MJ/m3）；试样经 ECAP l  次变形后，其挣力韧

度减小至约 100 MJ/m3，造成这种现象的原因是试样经

ECAP变形后，材料的均匀塑性变形量太小；对 ECAP试

样进行退火处理后，试样同时具有高强度和良好的塑性，

因此其静力韧度较初始态高，约达到 180 MJ/m3.

3 讨论
3.1  组织细化对材料强韧性的影响

    组织或细晶强化是通过细化组织 （或晶粒）  使得界面

（如晶界）  所占比例增高而阻碍位错运动，从而提高材料的

强韧性.经 ECAP变形，马氏体板条扭曲、破碎后形成大

量的仅几百纳米大小的亚晶粒和位错胞，使得组织得到明

显细化.此时的材料具有很高的强度，但进一步应变硬化

的能力降低，导致其均匀塑性变形量大为减小 （图 5a中

曲线 B），因而其韧性也会很低 （图 6）.在随后的退火过

程中，通过位错的回复作用可降低位错密度，同时也促使

形成更多的低位错密度的等轴细小晶粒 （图 4a）. ECAP

材料经退火后重新获得与初始态相当的应变硬化能力 （图

5b），其均匀塑性变形能力也相应的增强 （图 5a中曲线

C）.相比于初始态，  ECAP+ 退火处理后的组织更细，

同时均匀变形能力也与之相当，因而其韧性也高 （图 6）.

3.2  第二相析出对材料强韧性的影响.

    马氏体时效钢通过析出第二相粒子并弥散分布在基

体金属上而得到强化.第二相粒子的存在可以阻碍位错的

滑移并促进位错的塞积，从而使材料的强韧性可以同时提

高 【17]  .第二相强化机制主要有 Orowan机制 （位错绕

，
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过第二相颗粒并留下环绕颗粒的位错环）  和切过机制 （位

错切过第二相）.两者之间存在一临界转换尺寸，在此尺

寸时第二相强化机制在 O rowan机制和切过机制之间将

发生转换.对于钢铁材料，大多数情况下第二相的尺寸均

大于临界转换尺寸，因而其强化机制主要是 Orowan机

制，这时细化第二相颗粒的尺寸对强化效果提高的作用非

常显著 [2]  .此外，第二相粒子的分布也对材料的力学性能

有重要的影响.第二相粒子分布越弥散均匀，对材料的强

韧化效果的提高就越显著.

    在 ECAP过程中，由于强烈的剪切作用，第二相粒

子的破碎甚至溶解都可以发生.这在 Al-Mg-Si  合金 [18]

和铝合金 l  19]  中已有证明.本实验也观察到纳米析出物有

破碎的迹象，如图 4c所示.另一方面，随着马氏体板条

的变形和碎化，纳米析出物的分布也将更为弥散均匀，如

图 3c和 4c所示，第二相粒子 （M23C6）  不限于在板条界

析出，而是弥散分布在组织内部.随后的退火可以降低位

错密度，但并不影响析出物的均匀分布.因此，第二相粒

子的部分破碎和重新均匀分布对材料的强韧化效果的提

高较 ECAP变形前更为显著.

4 结论
    （1）  马氏体耐热钢经 ECAP变形后，马氏体板条发

生扭曲和碎化，位错密度增大，组织主要由大量的位错胞

及部分马氏体板条构成.经 680℃ ×2h空冷处理后，通

过回复及少量再结晶作用，位错密度降低，同时形成大量

的尺寸仅几百纳米的等轴晶.

    （2）  第二相碳化物粒子的分布随马氏体板条的变形和

破碎变得更加弥散均匀.

    （3） ECAP变形后，马氏体耐热钢强度有很大提高，

但塑性却下降很快，静力韧度很低.经 680  ℃  ×2  h空冷

处理后可重新获得应变硬化能力，均匀塑性变形量与初始

态相当，强度和静力韧度均较初始态高.因此，ECAP+

热处理可有效的提高马氏体时效钢的强韧性.
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