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摘 要：当前，严苛的使用环境对阀门材料的性能提出了更高的要求。通过内转角为 90°的等通道转角挤压

（ECAP）模具对T91钢进行1道次挤压以细化晶粒，结果显示，经过挤压后原始材料中的等轴晶粒发生明显变形，粗

大板条状马氏体组织也得到细化。力学性能测试显示，材料屈服强度和抗拉强度同步提高，分别由 630 MPa和 735

MPa增加至1000 MPa和1025 MPa。但延伸率则由31.5%明显降至17.6%，断口呈现部分脆性断裂的现象。内耗测试和

TEM分析显示，经过1道次挤压后试样，在700ºC时仅发生位错回复而无再结晶晶粒生成，其细化后的纳米晶组织呈

现出一定的热稳定性。
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The Mechanical Properties and Thermal Stability of Ultrafine-grained or
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Abstract: In this work, T91 steel was processed through equal-channel angular pressing (ECAP) method for one pass using

ECAP equipment with an inner angle of 90° die as grain refinement could meet the high demand set on the special valve material used

in severe environment. After ECAP, the equiaxed grains were deformed and the coarsening lath martensite was refined. As a result, the

yield strength and tensile strength were increased simultaneously from 630 MPa and 735 MPa to 1000 MPa and 1025 MPa, respective-

ly. However, the tensile elongation decreased from 31.5% to 17.6% and the fracture surface presented some brittle fracture phenome-

na. The internal friction and TEM results show that the T91 steel subjected to ECAP for one pass is thermally stable in some extent as

only the dislocation recovery but not the recrystallization took place after the annealing at 700ºC for 2h.

Key Words: ECAP; T91 steel; grain refinement; internal friction

收稿日期：2018-04-07
基金项目：2016 年温州市科技计划项目“特种阀门用高强韧性超细晶/纳米晶铁素体不锈钢的制备及其性能优化研究”
（G20160022）
作者简介：王坤，男，湖北荆门人，浙江工贸职业技术学院讲师，博士，研究方向：材料科学；张俊平，男，浙江东阳人，浙江
工贸职业技术学院教授，硕士，研究方向：软件工程、材料学；童玉林，男，浙江建德人，兴机电器有限公司工程师，本科，研究
方向：机械设计；范作强，男，山东高密人，中芯国际集成电路制造有限公司工程师，研究方向：芯片制造；林继兴，男，浙江苍
南人，浙江工贸职业技术学院副教授，研究方向：材料学研究；郝汀，男，陕西汉中人，中国科学院合肥物质科学研究院研究员，
研究方向：材料科学。

目前，特种阀门多采用奥氏体不锈钢与铁素体

不锈钢。奥氏体不锈钢具有优良的力学性能，但其

在427～899 ℃加热或冷却时，晶粒内部的碳容易迁

移到晶界处与铬结合形成碳化铬，即碳化物析出或

敏化，进而导致与流体介质直接接触时发生晶间腐

蚀[1]。与奥氏体不锈钢相比，铁素体不锈钢具有工
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作温度高、热膨胀系数低、耐高温腐蚀、抗应力腐

蚀、耐热疲劳、价格低廉以及优异的加工性等诸多

优点。但铁素体不锈钢塑性及韧性较低，长期暴露

在 371～510 ℃之间以及 528～871 ℃之间会产生脆

性[2]。然而随着泵阀产业的发展步伐的加快，用户

对泵阀产品的强度、塑性、韧性、耐腐蚀性能、高

温稳定性能等都提出了更为严苛的要求。

在各种提高材料性能的方法中，细化晶粒成为

控制材料组织结构的最为基本和重要的方法之一[3]。

细晶强化机理主要是：晶粒越细，单位体积内的晶

粒界面越多，由于晶界间原子排列比晶粒内部的排

列更加紊乱，因而位错密度较高，致使晶界对正常

晶格的滑移位错产生缠结，不易穿过晶界继续滑

移，变形抗力增大，表现为强度提高。晶粒细化后

不但可以提高材料的强度还可以改善材料的韧性。

相比于传统的粗大晶粒材料（微米以上），随着材

料晶粒尺寸细化至超细晶（亚微米），乃至纳米晶

（<100 nm），材料往往获得出更高的韧性[4]。所以研

究并制备高强韧性超细晶/纳米晶铁素体不锈钢是特

种泵阀材料发展的重要内容之一。

本文利用等通道转角挤压法 （Equal Channel
Angular Pressing, ECAP）对 T91铁素体/马氏体钢的

晶粒尺寸进行细化处理，并分析了在挤压前后材料

的微观结构和力学性能。

1 试样制备及试验方法

1.1 试样制备

本文采用的材料是商用 T91 铁素体/马氏体钢

（成分见表 1），经过完全的热处理后机加工制成

ϕ10 ×60 mm。将试样表面精磨及端面倒角，并在模

具通道内壁和试样表面涂一层MoS2和石墨的混合

粉起到润滑作用。最后在室温下利用 90°转角的

ECAP模具、以 5 mm/s的挤压速度对试样进行 1道

次挤压（如图1所示）。

1.2 试验方法

对ECAP挤压前后的试样进行微观结构和力学

性能分析。对进行微观结构及力学性能测试的样品

全部通过线切割取自于材料中心均匀变形区，样品

都是沿着挤压的方向切取。试样用线切割切出

ϕ3 ×10 mm的圆形样品，并正反面精磨至 60 μm后

进行双喷减薄，双喷采用 10%高氯酸+90%乙醇、

电压为 70 V、电流 20 mA。使用高分辨透射电子显

微镜（TEM:JEM-2010）对显微组织进行分析。

采用 Instron5967台式电子万能拉伸试验机分析

试样的力学性能。由于受到ECAP挤出实际样品材

料尺寸的限制，本拉伸试验采取的非标准试样，尺

寸为 16×1.5×0.75 mm的板材，其中拉伸速率为 0.1
mm/min。同时，利用场发射扫描电子显微镜

（SEM：FEI Sirion 200）对断口形貌进行分析。

内耗测试是在多功能内耗仪上完成的。试样取

自材料中心部位，尺寸为 60mm×2mm×1mm。内耗

分析采用强迫振动模式，振动频率分别为 0.5、1、
2、4、8和 11 Hz，试验过程中采取 2 ℃/min的升温

速率升温至 810 ℃。所有内耗测试均在真空环境中

完成。

2 结果与分析

2.1 组织结构的演变

采用TEM对试样经过ECAP挤压前后内部显微

组织的演化规律进行分析。图 2即T91钢原始试样

表1 本实验用T91钢化学成分表 单位：wt，%

Cr
8.63

Ni
0.23

Mo
0.95

Mn
0.43

Ti
0.003

V
0.21

Nb
0.09

Cu
0.046

C
0.1

Si
0.31

P
0.02

S
0.006

N
0.03

Fe
bal

图1 本实验用内转角为90°的
ECAP模具示意图 图2 T91钢原始试样及经过1道次挤压后试样的TEM图和SAED谱图
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及 1 道次挤压后试样的 TEM 图和电子衍射图谱

（SAED）。原始试样由等轴状铁素体与粗大板条状

的马氏体构成（见图 2a），其中铁素体晶粒尺寸约

为 10~20 μm左右，晶粒内部整齐排列着宽度约为

300~400 nm的板条马氏体。与此同时，可以看出晶

界及晶粒内部弥散分布着一定数量的第二相颗粒。

相关研究表明，在晶界上尺寸较大的第二相颗粒主

要为M23C6 （M主要为Fe，Cr）型化合物，可对晶界

进行钉扎，起到强化晶界的作用；而晶粒内部在马

氏体板条界面上的第二相颗粒则尺寸较小，主要为

MX （M 为 Nb、V，X 为 C、N） 型碳氮化物析出

相，其可对位错运动形成阻碍，起到弥散强化基体

的作用[5]。

而经过 1道次挤压之后，原始试样中的均匀等

轴晶在剧烈的剪切作用下发生明显的变形，部分等

轴晶已被破碎（见图 2b）。晶粒内部很难发现板条

马氏体，取而代之的是由位错形成的胞状亚晶结

构。这种胞状亚晶结构是金属在大塑性变形过程中

形成一种过渡结构，其通过大角度晶界进行演化达

到细化晶粒的目的[6]。在图 2b中也可以发现，部分

胞状结构并没有闭合，意味着这种胞状亚晶结构还

没有完全形成，是一种准亚晶组织。同时这些胞状

结构内的位错分布也不均匀。此外，经过挤压后，

在原始T91晶界上分布的第二相粒子几乎消失，原

因可能是挤压导致的剪切应力使得较大的第二相粒

子发生破碎，并由晶界向晶内转移。同原始试样的

电子衍射图谱对比可以发现，经过挤压后的试样的

电子衍射图谱大部分衍射斑点被拉长，且成散漫分

布特征，表明试样内部存在较大的内应力和晶格畸

变，这也应证了上述分析。

2.2 拉伸性能测试及断口形貌分析

图 3为 T91钢原始试样及挤压 1道次试样的拉

伸工程应力-应变曲线，可以看出，原始试样的屈

服强度和抗拉强度分别为 630 MPa和 735 MPa，断

后延伸率则高达 31.5%，且试样拥有较长的均匀形

变和不均匀形变区域，表现出良好的塑性。在经过

1道次的挤压之后，试样的屈服强度和拉伸强度均

显著增加至 1000 MPa和 1025 MPa，但断后延伸率

则迅速下降至 17.6%，同时相比于不均匀形变段，

均匀形变段几乎消失。表明挤压后的试样在形变过

程中，极易发生应力应变集中进而导致断裂。

为了探明ECAP处理后 T91钢力学性能变化的

原因，对拉伸后的试样断口进行了进一步分析。图

4为T91原始试样及1道次挤压试样的拉伸断口SEM
图。图4a呈现出明显的韧性断口的特征，即微孔聚

集型断裂。同时，大量分布的韧窝内部可以发现部

分第二相粒子，这与图 2a中的观察一致。在图 4b
中可观察到部分韧窝，但韧窝的尺寸明显减少，同

时部分形变带呈现一定的沿晶断裂特征，意味着 1
道次挤压试样为混合断裂。相比于原始试样，经过

ECAP挤压后材料的韧性明显下降，这也与其他实

验结论一致[7-8]。

2.3 内耗测试及分析

图 5为 T91钢原始试样在不同振动频率（0.5~
11 Hz）下内耗测试结果。当测试温度由室温升至

800 ℃时，内耗谱上并未发现明显的内耗峰，在室

温至 500 ℃区间，内耗基本保持不变。但当温度增

加至 500 ℃以上，内耗几乎呈线性上升，并在

800 ℃达到最高值0.16。
图 6 为经过 1 道次挤压处理后 T91 钢的内耗

谱，在试样的第一次升温测试中，在 0.5~11 Hz的
测定频率范围下，内耗谱上均出现一个明显的非对

图3 T91钢原始试样及挤压1道次试样的拉伸工程应力-
应变曲线

（a）原始试样 （b）挤压1道次试样

图4 T91钢拉伸断口SEM图
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称内耗峰，其对应温度约为 690 ℃。同时随着测定

频率的降低，内耗峰对应温度不变，峰高则明显逐

步降低，但降低的幅度有所减少。这表明ECAP处

理后T91钢的这个内耗峰为相变内耗峰而非弛豫型

内耗峰。在第一次测试升温至 800 ℃又降至室温

后，进行第二次升温测试，可以发现在 0.5~11 Hz
的测定频率范围下测定的内耗谱几乎重叠，同时

690 ℃附近的内耗峰也已经消失，意味着经过ECAP
处理的试样在再次升温后，原本产生的内耗峰不能

重现。

Cu在经过ECAP后约在 140 ℃出现一个类似的

内耗峰，Golovin认为其与ECAP后Cu的再结晶过程

有关[9]。而ECAP后的Al-Ni合金在 200 ℃左右出现

一个类似的内耗峰，Watanabe等人认为其与ECAP
后Al-Ni合金的再结晶过程有关[10]。从图 2（b）中

可以看出，在经过ECAP1道次挤压后试样晶粒尺寸

约为 300 nm。此样品经过 700 ℃退火 1 小时处理

后，晶粒尺寸几乎不变（见图7），意味着晶粒并未

发生明显的长大行为。这表明图 7中的内耗峰并非

是由于 ECAP 细化晶粒后试样的再结晶过程而引

起，而很有可能是由于挤压过程所产生的大量位错

在 690 ℃出现了一个明显的回复过程，这也可以很

好的解释第二次升温过程中内耗峰的消失。

3 结论

本实验利用内转角为90°的ECAP模具对T91钢

在室温进行了 1道次的挤压，并分析了在挤压前后

及退火前后试样的微观结构的变化、力学性能的变

化，主要结论如下：

1） T91钢初始组织为马氏体，晶粒尺寸约 10~
20 μm，经过 1道次挤压后，原有的均匀等轴晶在

剧烈的剪切作用下已发生显著变化，等轴晶粒明显

破碎变小。

2）T91钢原始试样的拉伸强度、屈服强度及延

伸率分别为 735 MPa、630 MPa和 31.5%，在经过 1
道次的挤压之后，试样的屈服强度、拉伸强度均显

著增大，分别达到 1000 MPa和 1025 MPa，但延伸

率仅为 17.6%。断口分析显示，经过ECAP处理后

的试样有向脆性断口演化的趋势。

3）T91钢原始试样的内耗谱中没有明显的内耗

峰出现，经过 1道次挤压之后，在 650~700 ℃区间

分别出现非弛豫型内耗峰，其原因为内部位错的回

复所造成。而经过 700 ℃退火 1小时处理后，晶粒

尺寸几乎不变，晶粒并未发生明显的长大行为，呈

现出一定的组织热稳定性。

图7 T91钢1道次挤压及700 ℃退火后的TEM图和
SAED图
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图5 T91钢原始试样在不同频率下的内耗谱

图6 T91钢1道次挤压后试样的内耗谱
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