
 

多层梯度超细晶粒钛强韧化机理研究
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摘　要：针对超细晶粒金属在室温下韧性及加工硬化性能较差的问题，利用低温轧制和表面机械研磨处理工艺,设
计和制备了金属材料的微观多层梯度结构，提高了超细晶钛的力学性能及加工硬化能力。通过对多层梯度超细晶

粒钛的微观结构观察和试样力学性能测试，结合试样断后截面及表面分析观察，结果表明，多层梯度化微观结构可

以提高超细晶金属的加工硬化能力，实现更为缓和的应力分布，从而提高工件失效裂纹的抵抗力。在此基础上提

出了一个断裂力学模型来解释多层梯度化结构的止裂效应。

关键词：超细晶材料；钛；增韧；多层结构；梯度结构

中图分类号：TF823,TG113.25　 文献标志码：A 　文章编号：1004−7638(2023)03−0093−07
DOI：10.7513/j.issn.1004-7638.2023.03.014                     开放科学 (资源服务) 标识码 (OSID) ：

Study on the strength and toughness mechanism of multilayered
gradient ultrafine-grained titanium
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Abstract: In view of the poor toughness and work hardening performance of ultra-fine grained (UFG)
metals  at  room  temperature,  we  designed  and  prepared  the  micro  multilayer  hierarchical  structure
(MHS)  of  metal  materials  using  low-temperature  rolling  and  surface  mechanical  attrition  treatment
(SMAT) processes, which improved the mechanical properties and work hardening ability of UFG Ti.
The microstructure observation and mechanical properties testing, combined with fracture surface ana-
lysis, show  that  the  multilayer  gradient  microstructure  can  improve  the  work  hardening  ability  of   ul-
trafine-grained metal,  achieving a more moderate stress distribution and an improved resistance of the
workpiece to failure cracks. A fracture mechanics model is proposed to explain the crack arrest effect of
the MHS.
Key words: ultrafine-grained materials，Ti，toughening，multilayered structure，gradient structure

 

 0    引言

当材料的晶粒尺寸减小到超细晶粒（ultrafine-

grained，UFG）或纳米 (nanograined，NG) 晶粒尺度,

其机械强度将提高几个数量级[1]。这是由于材料晶

粒细化后，晶界大量聚集导致强度得到了巨大的提
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升，且大量的晶界阻碍了晶格中位错的形成和移动，

从而提高了屈服能力。尽管超细晶粒和纳米晶粒材

料具有优异的机械强度和硬度，但大多数材料的塑

性非常有限[2−3]。这一缺点导致其适用性有限，在承

载中极易发生断裂失效。通常在不显著降低强度的

情况下，对超细晶金属增韧的几种方法包括：产生原

位形成的非均匀复合微观结构[4]，在高应变率或较

低温度下改善其力学性能[5]，以及制备具有大角度

晶界和低位错密度的纳米晶粒结构[6]。

轧制或喷丸处理产生的表面变形会在材料表层

产生残余应力。对于韧性断裂的传统金属材料，表

面残余应力可以提高材料的疲劳强度，但是对加工

硬化能力的强化作用不明显[7]。对于脆性材料，如

陶瓷和无机玻璃，是通过脆性断裂方式而失效，表面

残余应力能提高其断裂强度[8]。超细晶粒材料具有

较低的敏感性和延展性，这与传统陶瓷或玻璃相似。

众所周知，超细晶粒材料的宏观塑性变形是通过剪

切带的形成和演化完成的，其中大量塑性流动集中

在一个相当狭窄的区域内[1−3]。当前对陶瓷或玻璃

中层状结构和残余应力的应用，以及在传统粗晶金

属中实现梯度结构[9−10] 的研究比较广泛，但对超细

晶粒或纳米晶粒金属中的多层梯度化和表面残余应

力增韧机理却少有研究。此外，在过去十几年中，许

多研究人员已成功通过大变形制造了超细晶粒

钛[11−12]。

表面机械研磨处理是材料表面纳米化的有效方

法之一，它由中科院金属研究所卢科院士团队首创，

并成功应用于多种金属材料[12]。表面机械研磨可实

现由外到内的材料晶粒尺寸梯度分布，但是单纯采

用表面机械研磨技术，只会在钛表面实现纳米化晶

粒，无法达到超细晶粒梯度效果。笔者将低温冷轧

和表面机械研磨处理结合起来应用于商用纯钛，用

来制备多层梯度化超细晶粒。以此研究多层化和梯

度化对其力学性能的影响，同时提供力学模型揭示

多层梯度化结构超细晶粒钛的强韧机制，为开发高

强度、高韧性的纳米/超细晶粒材料提供了有价值的

试验结果及理论依据。

 1    试验过程

将平均晶粒尺寸约为 60 μm 的 2 级商用钛板

在实验室中从 36 mm 厚低温轧制至 5 mm 厚，每次

轧制量约 2 mm。在每道轧制之前，将钛板浸入液

氮中浸泡 15 min 以降低温度。使用热电偶分别测

5 mm×
5 mm×90 mm

量工件轧制前后的温度为−170 ℃ 和−90 ℃。在冷

轧过程中，沿着轧制工件厚度分布的剪切应力将极

大地影响晶粒细化，导致晶粒尺寸在轧制工件的厚

度上呈现梯度分布。在后续表面机械研磨处理中，

这种晶粒梯度分布效应将被进一步加强。冷轧后，

工件内部由等轴晶粒组成，晶粒尺寸为 50～250 mm。

然后将工件平行于轧制方向切割成尺寸为

的样品。随后在样品的四个侧面依次

进行表面机械研磨处理，此工艺在低真空 (105～
102 Pa) 中进行，使用硬化不锈钢球（直径 8 mm），每

侧振动频率为 50 Hz，持续 60 min。为避免机械能

导 致 样 品 表 面 温 度 升 高 ， 每 运 行 10  min， 停 留

15 min。

100 kN

5 mm×5 mm×10 mm

室温下利用 Instron  力学性能测试机，将

尺寸为 的试样以 5×10−4 s−1 的

应变率沿轧制方向进行压缩测试。多层梯度钛的横

截面抛光至 0.5 μm 后采用纳米压痕系统和 Berkovich
金刚石探针进行纳米压痕试验，应变速率为 5×10−2 s−1，
最大载荷为 20 mN。使用扫描电镜 (scanning elec-
tron microscope，SEM，蔡司 Supra 55 VP，工作电压

为 10  kV)， 透 射 电 镜 (transmission electron  micro-
scope，TEM，JEOLJEM 2100，工作电压为 200 kV)
对样品进行微观结构观察。透射电镜试样取于样品

表面 20、60、500 μm 深度的区域。然后将透射试样

研磨至厚度约为 40 μm，最后在 Gatan PIPS 系统中

进行低能离子抛光和穿孔。各层的残余应力-深度

分布测试[13−14] 在 45 kV/35 mA 条件下工作的 X 射

线衍射仪中进行。

 2    试验结果与讨论

 2.1    多层梯度钛的显微组织特征

微观结构研究表明，经低温轧制和表面机械研

磨处理的钛，其表面由三个不同的晶粒层组成

(图 1)：外部非晶纳米晶混合层 (A/NC，厚度为 30 μm)、
中间纳米晶粒层 (NG，厚度为 60 μm) 和最内部的超

细晶粒芯（UFG）。透射电镜图 2 揭示了最外层非晶

纳米晶混合层的微观结构由明亮的非晶基体和弥散

的纳米晶组成。（图 2 右上方插图是非晶相的选区

衍射图，左下方插图是纳米晶体的选区衍射图）。

图 3 表明了中间层由平均尺寸为 40 nm 的纳米晶

粒组成。（图 3 中左上方插图是其相应的选区衍射

图案）。通过图 4 可知，最内部的芯层由超细等轴晶

组成，晶粒尺寸分布在 50～250 nm。 
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10 μm

UFGNGA/NC

 
图 1    多层梯度超细晶粒钛试样横截面的扫描电镜图像
Fig. 1    SEM image of the lateral surface of MHS Ti speci-

men
 

  

100 μm
 
图 2    表面以下 20 μm 处的微观结构透射电镜亮场图像
Fig. 2    TEM bright-field  (BF)  image  of  the  microstruc-

tures 20 μm below the top surface
 

  

100 μm
 

图 3    表面以下 60 μm 处微观结构透射电镜亮场图像
Fig. 3    TEM BF image of the microstructure 60 μm below

the top surface
 

  

100 μm

 
图 4    超细晶粒核的透射电镜亮场图像

Fig. 4    TEM BF image of the UFG core
 

图 5 为最大载荷为 20 mN 时，多层梯度钛横截

面上的平均纳米压痕硬度和压痕模量 (纳米压痕硬

度和压痕模量值取 10 次测量的平均值)。通过纳米

压痕试验得到硬度和模量从外层到内层逐渐降低，

这与多层梯度的微观结构特征一致。图 6 显示了多

层梯度钛与均匀超细晶粒钛的工程应力-应变曲线。

图 6 表明，通过多层梯度化结构，多层梯度超细晶粒

钛的强度和韧性明显提高[15]。
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图 5    最大载荷为 20 mN 时，多层梯度钛横截面上的平均纳

米压痕硬度和压痕模量
Fig. 5    Average  indentation  hardness  and  modulus  on

across the  cross-section  of  MHS Ti  with  a  maxim-
um load of 20 mN
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图 6    多层梯度超细晶粒钛和均匀超细晶粒钛的工程应力-

应变曲线
Fig. 6    Engineering stress–strain curves of MHS Ti and uni-

form UFG Ti
 

该特性与各层的微观结构相关，由于表面机械

研磨处理工艺的特点是从试样表面到其核心的应变

和应变率逐渐降低，因此各连续层之间的晶粒尺寸

逐渐增加。与沉积或涂层产生的其他多层系统相比，

目前的多层微观结构没有层间的弹性失配和分层，

这是控制裂纹限制的两个关键因素。各层之间连接

且具有梯度，层内和层间的梯度为应力传递和重新

分布提供了过渡区域，从而减轻了界面破坏，阻止了

裂纹扩展并增加了负载阻力[16]。

 2.2    变形试样与断裂面

为了深入了解多层梯度超细晶粒钛增韧机理，

将试样的一个侧面去除非晶纳米晶粒混合层和纳米

晶粒层，并抛光至镜面，然后进行压缩试验。如
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图 7(a) 所示，在超细晶粒层中可以观察到明显的局

部剪切区域，而纳米晶粒层在 5% 的应变后显示出

均匀的形态，没有任何局部剪切。蓝色圆圈表示超

细晶粒芯中的局部剪切区域，这一观察结果表明，局

部剪切起始于超细晶粒层而不是纳米晶粒层。

图 7(b) 显示了超细晶粒层和纳米晶粒层界面处堆

积的局部剪切，表明其起源于超细晶粒芯的局部剪

切，随着变形量增加，在纳米晶粒层和超细晶粒层的

界面处堆积并受阻。图 8 显示了光学显微镜下的一

条失效裂纹，该裂纹在整个超细晶粒堆芯上扩展，但

在变形 30% 后，在纳米晶粒层和超细晶粒芯界面处

停止并分叉。以上试验观察结果表明，纳米晶粒层

具有显著的阻碍变形能力，并且在压缩变形期间，裂

纹在超细晶粒芯中起源并随着变形量的增大优先向

纳米晶粒层扩展[16]。

 
  

a b

a

UFG

UFG

A/NC/NG
A/NC/NG 50 μm

b

UFGA/NC/NG 10 μm
 

图 7    （a）为抛光侧面的扫描电镜形貌，（b）为红框区域的高倍 SEM 图像
Fig. 7    SEM image of the polished side (a), and high-magnification SEM image of the red box area (b)

 

  

50 μm

50 μm

200 μm
 
图 8    失效裂纹在整个超细晶粒芯中扩展的光学显微镜观察

Fig. 8    Optical  microscope  image  of  a  fatigue  crack
propagation across the entire UFG core

 

如图 7 所示，在最初的压缩变形期间，超细晶粒

芯中产生的局部剪切在纳米晶粒层停止。微观力学

梯度结构实现了更为平缓的应力分布，阻止了界面

失效。因此，在图 7 和图 8 中未观察到分层和界面

失效。5% 变形应变后测得纳米晶粒层/超细晶粒芯

界面区域的残余应力为拉伸应力，约为 940 MPa，大

约比其原始值高 250 MPa(图 9，深度约为 150 μm）。

纳米晶粒层/超细晶粒芯界面区域残余应力的增加

是由 5% 的变形应变引起的。合理的解释是纳米晶

粒层的弹性极限高于超细晶粒芯[17−18]。卸载后，纳

米晶粒层具有较高的弹性极限，其趋势是向着被压

缩方向恢复，但因为层间连接处存在梯度结构，纳米

晶粒层的恢复受到了超细晶粒核心的阻碍，因此不

存在结构突变和分层。因此，超细晶粒芯将纳米晶

粒层变形为压缩状态，从而产生残余拉伸应力[19−20]。

界面处的拉应力场干扰了裂纹尖端的应力因子，导

致裂纹扩展应力强度的降低，从而在界面处形成剪

切局部化堆积和微裂纹分叉。因此，在纳米晶粒层/
超细晶粒芯界面上裂纹扩展所需的外加应力增加，

从而提高了材料的韧性。
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图 9    多层梯度钛层测量的残余应力-深度剖面

Fig. 9    The residual stress–depth profile measured through
the layers of MHS Ti

 

 2.3    残余应力与断裂力学模型

通过低温轧制和表面机械研磨处理，可以将复

杂的残余应力引入材料表面。多层梯度钛的残余应

力-深度剖面如图 9 所示，为了表明轧制残余应力的

分布，根据文献 [13−14] 对测量得到的应力分布进

行了修正。可以看到，在最外的非晶/纳米晶混合层

和最内的超细晶粒芯出现压应力，在纳米晶粒层/超

•  96  •   钢  铁  钒  钛 2023 年第 44 卷



细晶粒层界面出现较大拉应力。但如图 8 显示，裂

纹在纳米晶粒层/超细晶粒芯界面处受阻并分叉。

根据以上试验结果，笔者提出了一种断裂力学模型

来解释纳米晶粒层/超细晶粒芯界面的止裂效应。

σt

t1 σc

t2

σa

图 10 是用于计算止裂应力强度因子的叠加应

力场示意。假设大小为 的残余拉应力作用在厚度

为 的加强层（A/NC 层和 NG 层）上，大小为 的残

余压应力作用在厚度为 的超细晶粒芯上。整个试

样受到大小为 的外加压应力的作用。分析基于计

2a

β

(t2 ⩽ 2a ⩽ t2+2t1)

σy σy

τx σy = σcos2β τx =
σ

2
sin2β

算支持裂纹扩展的应力强度因子 K。设跨越纳米晶

粒层/超细晶粒芯界面的裂纹长度为 ，相对于水平

线的倾斜角为 。图 10(a) 中所示的应力可由 (b)
和 (c) 中所示的应力叠加形成。当裂纹延伸至纳米

晶粒层/超细晶粒芯界面区域 时，如

图 10(d) 所示。平行于试样的应力可分解为两个分

量：垂直于倾斜裂纹的法向应力 和与 相切的剪

应 力 。 这 两 个 应 力 分 量 为 ： 和

。

  
σa σa−σt

σc+σt

σc+σt

σy

σy

τxτx
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σt σtσc
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图 10    用于计算止裂应力强度因子的叠加应力场示意

Fig. 10    Schematic  illustration  of  the  superimposed  stress  field  used  to  calculate  the  stress  intensity  factor  of  the  arrested
crack

 

Ka

Ka Kb Kc

图 10(a) 中裂纹的应力强度因子 可由图 10(b)
和 (c) 中所示的两个应力场叠加得到。根据叠加原

理[20−21]，应力强度因子 是由 和 分解应力场产

生的应力之和，如式（1）所示：
Ka = Kb+Kc （1）

Kb σa−σt

Kc

σc−σt

是外加在整个试样上，大小为 的压应

力场的应力强度因子 (图 10(b))。 是施加在超细

晶粒芯上，大小为 的压应力场的应力强度因

子 (图 10(c))。
Kb的应力强度因子如式（2）、（3）所示：

KIb = (σa−σt)cos2β
√
πa （2）

KIIb =
(σa−σt)

2
sin2β

√
πa （3）

Kc的强度因子表示如式（4）、（5）所示[22]：

KIc = (σc+σt)cos2βFI

( a
W

) √
πa （4）

KIIc =
(σc+σt)

2
sin2βFII

( a
W

) √
πa （5）

a W W =

(t2+2t1)/cosβ σc = σtt1/t2 FI FII

式中， 为裂纹长度（mm）； 为构件宽度（mm），此处

； 。 和 是裂纹长度与试

样宽度之比的函数[22]。因为试样在变形过程中没有

σtt1+σct2 = 0 σc = σt
t1

t2

分层现象，所以压应力和拉应力在各层处于平衡状

态，即： ， 。代入公式 (1)～(5)，

整理可得式（6）、（7）：

KIa = σacos2β
√
πa+σtcos2β

√
πa

[
FI

(
1+

t1

t2

)
−1

]
（6）

KIIa =
σa

2
sin2β

√
πa+
σt

2
sin2β

√
πa

[
FII

(
1+

t1

t2

)
−1

]
（7）

KIa σa

F1 < 1 t1t2→ 0(
σtcos2β

√
πa

[
FI

(
1+

t1

t2

)
−1

])

KIa KIIa σa

(
σt

2
sin2β

√
πa

[
FII

(
1+

t1

t2

)
−1

])

式中， 是压缩应力 下倾斜裂纹的Ⅰ型应力强度

因子，该因子表达了在压应力场中，此类条件下裂纹

的闭合特性[23]。根据 和 ，式（6）中的第

二项 为负值，因此当裂

纹扩展到纳米晶粒/超细晶粒芯界面层时，会降低Ⅰ

型应力强度因子 。 是大小为 的压应力场中

的倾斜裂纹的模式Ⅱ应力强度因子，代表裂纹沿着

扩 展 方 向 的 剪 切 力 [23]。 由 于 式 (7) 第 二 项

小于零，因此意味着在

裂纹扩展到纳米晶粒和超细晶粒芯界面区域后，Ⅱ
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KIIa型应力强度因子 随之减少。

KIa通过降低Ⅰ型应力强度因子 ，纳米晶粒层/超
细晶粒层界面将减小裂纹的闭合效应。因此，移动

裂纹尖端将变宽，模式Ⅱ应力强度因子的降低增加

了材料对裂纹扩展的抵抗力[24−25]。图 7 证明了纳米

晶粒层/超细晶粒芯界面层对裂纹屏蔽的影响，以及

由此产生的断裂韧性。其中裂纹扩展在纳米晶粒层

和超细晶粒芯区域附近变宽、分叉和停止。这些试

验观察结果表明，纳米晶粒层和超细晶粒芯界面区

域对裂纹的扩展起了屏蔽作用。受力模型 (式 (6)
和式 (7)) 从理论上解释这种裂纹屏蔽作用是通过减

少裂纹扩展的应力强度因子实现的。纳米晶粒层和

超细晶粒芯界面区域导致裂纹“穿透”加强层所需

的最小应力增加，从而使材料增韧并改善了其加工

硬化性能[26]。

 3    结论

通过上述微观结构和失效分析，得到以下结论：

1）多层梯度钛的微观结构从上表面到试样中心，

依次为非晶纳米晶混合层、纳米晶粒层和超细晶

粒芯。

2）非晶纳米晶混合层和纳米晶粒层对强化多层

梯度钛的加工硬化起了重要作用。纳米晶粒层/超
细晶粒芯界面区域的止裂效应导致所需的外加应力

增加，从而导致裂纹无法“突破”加强层。

3）在单轴压缩过程中，纳米晶粒层中的塑性变

形比超细晶粒层中的变形更加均匀。裂纹首先出现

在超细晶粒层中，然后向纳米晶粒层扩展。

4）多层梯度超细晶粒结构的整体变形和加工硬

化响应是由多层结构以及层内和层间微观结构梯度

所提供的强化效应造成的。

通过设计超细晶粒钛的多层梯度化微观结构，

提高了材料的加工硬化能力。该材料设计原理也可

应用于其他金属材料。笔者提出的多层和梯度化设

计思路为开发高强度和优良加工硬化能力的超细晶

粒材料提供了有价值的理论依据。
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