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摘  要：采用等径弯曲通道变形（Equal Channel Angular Pressing，ECAP）技术制备了不同晶粒尺寸的超细晶工业纯钛，

通过纳米压痕测试技术对 ECAP 变形工业纯钛的力学性能进行研究，讨论了加载应变速率和晶粒尺寸对工业纯钛硬度

测试结果的影响，进一步分析了 ECAP 变形工业纯钛的应变硬化能力和残余应力。结果表明：随着加载应变速率的增

大和晶粒尺寸的减小，工业纯钛的硬度值增加。硬度-位移曲线表现出具有硬化效应的压痕尺寸效应（Indentation Size 

Effect，ISE）。纳米压痕形貌表明：ECAP 变形工业纯钛的应变硬化能力降低，存在残余压应力。  
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高强度工业纯钛以其良好的综合力学性能、生物

相容性和耐腐蚀性等优点被认为是理想的生物医用植

入件材料 [1-3]。增加合金元素可以提高工业纯钛的强

度，但同时也降低了腐蚀性能和生物相容性。众所知

周，根据 Hall-Petch 关系，细化晶粒可以显著提高材

料的强度。等径弯曲通道变形(ECAP)技术是通过给金

属或合金引入大的塑性应变从而细化晶粒的一种变形

工艺。近年来，国内外学者已经成功应用 ECAP 技术

制备出高强度的超细晶工业纯钛材[4-8]，并尝试进行应

用研究和商业开发。 

目前，对超细晶工业纯钛的力学性能研究仍是国

内外研究热点[8-11]。I. Sabirov 等[8]研究了经过 ECAP

变形、旋锻和拉拔后的超细晶工业纯钛棒材的力学性

能，发现工业纯钛的抗拉强度由 660 MPa 提高至 1280 

MPa，但变形过程中形成的织构导致材料的力学性能

存在严重的各向异性。Y. Zhang 等[9]在室温用 135°模

具实现了工业纯钛的 2 道次 ECAP 变形，拉伸试验结

果表明室温 ECAP 变形的强化效果更佳。X. C. Zhao

等[10]研究了室温 ECAP 变形工业纯钛 4 道次的显微组

织和力学性能，证实了 90°模具室温 ECAP 变形的晶

粒细化效果最优，可以进一步提高材料的强度。X. Y. 

Liu 等[11]研究了室温 ECAP 变形工业纯钛的硬度分布

均匀性，发现 ECAP 变形 1 道次后材料的显微硬度显

著增大，横截面的显微硬度分布不均匀，在接近下表

面处存在低硬度区，随着挤压道次的增加，低硬度区

逐渐消失，显微硬度分布趋于均匀。 

纳米压痕技术是一种近 20 年才发展起来的先进

的微尺度测试技术，它能提供压入过程中高分辨连续

载荷和位移的测量，可以进行多种力学性能的测试，

最直接测量的是压入硬度(H)和弹性模量(E)；还可以

进行亚微米硬质膜的力学性能、金属材料的屈服应力

和应变硬化能力、蠕变的激活能和应变速率敏感因子、

残余应力等测试[12]。因而，逐渐广泛应用于金属材料、

聚合物材料、金属玻璃、薄膜材料以及生物材料等材

料科学的各项研究。本工作采用纳米压痕技术研究了

室温 ECAP 变形工业纯钛的力学性能，包括材料的硬

度、应变硬化能力和残余应力，为进一步研究超细晶

材料打下基础。 

1  实  验 

实验所用材料为热轧退火态工业纯钛（粗晶工业

纯钛）以及室温 1 道次和 4 道次 ECAP 变形工业纯钛

试样，化学成分  (质量分数，%) 为：O 0.06、H 0.001、

N 0.003、C 0.022、Fe 0.012，Ti 余量。其相应的组织

如图 1 所示。粗晶工业纯钛的显微组织为等轴状的单

相 α 组织，平均晶粒尺寸约为 26 µm；ECAP 变形 1

道次后，原始晶粒沿剪切方向拉长，晶粒内部形成相

互近似平行的板条组织，板条边界处的位错密度明显 
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图 1  工业纯钛的显微组织 

Fig.1  Microstructures of commercially pure Ti: (a) unECAPed, (b) 1 pass of ECAP, and (c) 4 passes of ECAP  

 

高于板条内部，板条宽度约为 300 nm；ECAP 变形 4

道次后组织为具有大角度晶界的超细等轴晶粒，位错

密度较低，平均晶粒尺寸约为 170 nm。 

采用 MST Nano Indenter’XP 纳米压痕实验系统对

3 种不同晶粒尺寸的工业纯钛进行测试，该设备的载

荷分辨率为 50 nN，位移分辨率为 0.01 nm。实验采用

Berkovich 型金刚石压头，棱面与中心线夹角为 65.3°，

针尖曲率半径为 100 nm。实验过程中保持样品表面平

整无异物，并与压头压入方向保持垂直。本实验采用

连续刚度测量技术，加载过程中保持加载速率/载荷恒

定，加载应变速率分别为 0.005 和 0.1 s
-1，最大压入位

移为 1000 nm，在最大位移处保载时间均为 300 s，以

0.1 s
-1 的卸载速度进行卸载。以上测试中，每一测试

条件下对试样至少进行 8 次测量，然后取其平均值。

为了避免界面、自由表面的存在以及压痕应力场的相

互影响，相邻压痕间距至少应该大于最大压入深度的

20 倍，本实验设定相邻压痕间距为最大压入深度的 30

倍。纳米压痕测试完成后，在 SUPRA55 场发射 SEM

上进行压痕形貌的观察。 

采用连续接触刚度测量时，材料硬度可由下式定义： 

maxP
H

A
                                （1） 

式中，Pmax 为最大载荷，mN；A 为接触面积，其值取

决于压头的几何形状和接触深度。对于理想的

Berkovich 压头， 2

c24.56A h ，hc 为接触深度，可由

下式计算： 

max
c max

P
h h

S
                           （2） 

式中，ε 为与压头形状有关的常数，对于 Berkovich 压

头，ε=0.75
[13]；S 为接触刚度，是卸载曲线开始部分

的斜率。Oliver 和 Pharr
[13]认为卸载曲线不是线性的，

而是更加接近于指数函数，可以通过下式进行拟合：  

f( )mP B h h                             （3） 

式中，B 和 m 为拟合参数。接触刚度 S 可由式(1)的微

分计算得出： 

max

1

max f

d
( )

d

m

h h

P
S Bm h h

h





                 （4） 

2  结果与讨论 

图 2 为粗晶工业纯钛(0P)、ECAP 变形 1 道次(1P)

和 4 道次(4P)工业纯钛的载荷-位移曲线。综合比较可

以看出，在最大压入位移  (hmax=1000 nm) 和加载应变

速率相同时，ECAP 变形 4 道次工业纯钛达到最大位

移所需要的载荷值最大，其次是 ECAP 变形 1 道次工

业纯钛，所需载荷最小的是粗晶工业纯钛，说明 ECAP

变形 4 道次工业纯钛抵抗变形能力最强，其硬度值最

大，其次是 ECAP 变形 1 道次工业纯钛，最小的是粗

晶工业纯钛。这一结论与工业纯钛显微硬度的变化趋

势是一致的[11]。经过室温 ECAP 变形 1 道次和 4 道次

后，工业纯钛的晶粒显著被细化，分别为 300 和 170 nm

（图 1）。由 Hall-Petch 关系可知，晶粒细化可以显著

提高材料的强度，而且 ECAP 变形后组织中存在大量

的位错，对材料的强化也起到了重要的作用。由图 2

可知，在相同的压痕深度下，随着加载应变速率的增

大，材料在保载阶段的压痕深度也在逐渐增加，即发

生了蠕变位移。而且随着加载应变速率的增加，保载

阶段产生的蠕变位移增加。这是由于加载应变速率较

大时，试样所受的应力水平较高，在加载阶段就可以产

生更多的新位错，使得位错密度增加，在保载过程中这

些位错会迅速释放，从而产生较大的蠕变位移[14]。 

图 3 为粗晶工业纯钛、ECAP 变形 1 道次和 4 道

次工业纯钛在 0.005 和 0.1 s
-1 的加载应变速率下的压

痕 SEM 照片。由图 3 可以看出，除了 0.005 s
-1 加载应

变速率下的粗晶工业纯钛的压痕尺寸较小（图 3a），

其他情况下的压痕尺寸大小比较接近。随着加载应变

速率的增大，压痕尺寸均略微增大。粗晶工业纯钛卸 

a b c 

50 μm 200 nm 500 nm 
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图 2  工业纯钛在不同加载应变速率下的载荷-位移曲线 

Fig.2  Load-displacement curves for commercially pure Ti at 

different loading strain rates: (a) 0.005 s
-1

 and (b) 0.1 s
-1

 

 

载后，压痕边缘基本保持平直，然而 ECAP 变形 1 道

次和 4 道次工业纯钛试样的压痕边缘有明显的向外

“凸起”现象。 

“凸起”是指压头周围的材料高出初始试样的表

面，而“凹陷”是指压头周围的材料低于初始试样的

表面。目前，通过有限元模拟的方法，确定出影响压

头接触表面的残余压痕形貌是“凸起”还是“凹陷”

的因素有 hf/hmax 的比值和应变硬化能力[15,16]。hf/hmax

的比值可以通过载荷-位移曲线的卸载部分方便获得。

当 hf/hmax>0.7 且应变硬化能力低时，材料“凸起”严

重[9]。由图 2 可知，除了 0.005 s
-1 加载应变速率下的

粗晶工业纯钛（hf/hmax=0.8），其他条件下 3 种工业纯

钛的 hf/hmax 都在 0.9 左右。因此，3 种不同晶粒尺寸的

工业纯钛的应变硬化能力决定了它们的残余压痕形

貌。在压入变形过程中，应变硬化可以强化材料表面

从而限制材料向压头表面方向进行塑性流动。因此，

低应变硬化能力材料的残余压痕形貌通常呈现“凸起”

状态。众多研究表明，经过剧烈塑性变形后，由于位错

平均自由程的降低以及塑性变形过程中易发生动态回

复，使得材料的应变硬化能力显著降低甚至消失[17-19]，

工业纯钛也不例外[20]，从而导致 ECAP 变形 1 道次和

4 道次工业纯钛的残余压痕形貌呈现“凸起”现象。 

压痕区域的塑性“凸起或凹陷”现象还敏感于材

料表面残余应力水平，这也是压痕法测量残余应力的

理论基础[21-23]。当材料表面为残余压应力状态时，压

痕形貌表现为“凸起”；当材料表面为残余拉应力状

态时，压痕形貌表现为“凹陷”。残余应力还会使纳

米压痕实验获得的载荷-位移曲线的加载部分的形状

发生变化。根据弹性残余应力理论，对于相同的压入 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 3  工业纯钛在不同加载应变速率下的压痕形貌  

Fig.3  Indentation morphologies of commercially pure Ti with 0 pass (a), 1 pass (b), 4 passes (c) at 0.005 s
-1 

loading strain rate 

and 0 pass (d), 1 pass (e), 4 passes (f) at 0.1 s
-1 

loading strain rate 

a 

d 

b 

e 

c 

f 

2 μm 

0 200 400 600 800 1000 1200
0

10

20

30

40

50 · 4P

1P

 

 

 

L
o

ad
/m

N

0P

a
 =0.005 s

-1

0 200 400 600 800 1000 1200
0

10

20

30

40

50

60 4P

1P

 =0.1 s
-1

 

 

L
o
ad

/m
N

Displacement/nm

0P

b
·



·672·                                           稀有金属材料与工程                                           第 46 卷 

 

载荷条件下，如果试样内部存在残余压应力，残余压

应力对施加了固定压入载荷的压头会起阻碍作用，使

得有效压入深度比材料无应力状态时小。因此，存在残

余压应力的试样的载荷-位移曲线出现在无应力状态曲

线的左侧。相反，材料存在残余拉应力状态时，试样的

载荷-位移曲线出现在无应力状态曲线的右侧[21,24]。 

理想状态下，试样通过 ECAP 模具时会受到均匀

的纯剪切变形[25,26]。实际上，ECAP 过程中施加在试

样上的剪切应变是不均匀的。例如，由于试样和模具

壁之间的摩擦力以及变形“死区”的存在[27, 28]可能引

起在模具壁的边缘处应变分布的不均匀，这点被众多

有限元分析结果所证实 [29-31]。因此，工业纯钛室温

ECAP 变形后会存在残余应力。实验用粗晶工业纯钛

为热轧退火态，可以近似认为内部无残余应力。比较

三者的加载曲线(图 2)可知，ECAP 变形工业纯钛的加

载曲线在粗晶工业纯钛（无应力状态）加载曲线的左

侧。因此，由加载曲线(图 2)的位置和压痕表面形貌(图

3)均可推断出，室温 ECAP 变形工业纯钛内部存在残

余压应力。 

图 4 为粗晶工业纯钛、ECAP 变形 1 道次和 4 道

次工业纯钛的硬度-位移曲线。由图 4 可知，3 种试样

在刚开始加载时都出现了不同程度的波动，当压入深

度达到 200 nm 以后逐渐趋于稳定，粗晶工业纯钛的硬 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 4  工业纯钛在不同加载应变速率下的硬度-位移曲线 

Fig.4  Hardness-displacement curves for commercially pure Ti at 

different loading strain rates: (a) 0.005 s
-1

 and (b) 0.1 s
-1

 

度最小，抵抗变形能力最弱，其次是 ECAP 变形 1 道

次工业纯钛，ECAP 变形 4 道次工业纯钛的硬度值最

大。随着加载应变速率的增加，3 种工业纯钛的硬度

值均增加。而且在纳米压痕实验过程中均表现出具有

硬化效应的压痕尺寸效应（Indentation Size Effect，

ISE）。随着加载应变速率的增加，材料的压痕尺寸效

应更加突出。相同加载应变速率下，粗晶工业纯钛的

压痕尺寸效应较 ECAP 变形后明显。仔细分析图 4 可

知，在纳米压痕实验过程中，硬度随着压入深度的增

加并非单调减小（传统意义上的 ISE），而是分为 3

个阶段，如图 5 所示。第 1 阶段：材料硬度在刚刚压

入阶段，即当压入深度小于 h1 时，硬度随着压入深度

的增加急剧降低；第 2 阶段：随着压入深度继续增大

到 h2 时，硬度也相应增加并达到极大值；第 3 阶段：

当压入深度大于 h2 时，硬度随着压入深度的增加持续

降低。当压入深度足够大时，硬度最终达到稳定的常

规硬度测试值。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 5  包含硬化区的压痕尺寸效应示意图  

Fig.5  Visualization of the ISE with the incorporated 

hardening effect
[32]

 

 

压痕尺寸效应的产生机理用经典的塑性理论无法

解释。应变梯度塑性理论是为了解释材料在微纳米尺

度下的尺寸效应现象而发展起来的。Nix 和 Gao 通过

对纳米压痕实验结果分析，从微观角度引入材料特征

长度的概念，提出应变梯度（N-G）模型，该模型建

立在 Taylor 位错模型和几何必须位错（GND）模型基

础上，假设位错被约束在一个半球形区域内，对于较

小的压入深度，GNDs 的密度较大，能增强硬化作用。

因此，在纳米压入过程中，硬度随着压入深度的增加

而减小[33]。而压痕尺寸效应中的硬化区域可能是由于

几何必须位错（GNDs）与晶界的相互作用所引起。在

压头的压入过程中，GNDs 在半球形的塑性变形区内

累积。当压头的塑性变形区的边界达到晶界处时，由
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于晶界的阻碍使得塑性变形区停止扩展。由于压头继

续压入，在塑性变形区内新的 GNDs 继续产生，导致

GNDs 位错密度增大，从而增加 GNDs 之间以及 GNDs

与晶界的相互作用，最终导致材料局部硬度的升高。

由于晶界的作用使得相同的加载应变速率下，粗晶的

压痕尺寸效应更加显著。 

3  结  论 

1) 随着加载应变速率的增加，粗晶工业纯钛、

ECAP 变形 1 道次和 4 道次工业纯钛的硬度值增大。

在相同的加载应变速率下，ECAP 变形 4 道次工业纯

钛的硬度值最大，其次是 ECAP 变形 1 道次工业纯钛，

粗晶工业纯钛的最小。 

2) 工业纯钛的硬度-位移曲线呈现出具有硬化效

应的压痕尺寸效应。 

3) 经过 ECAP 变形后，工业纯钛的应变硬化能力

降低，并存在残余压应力。 
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Abstract: Ultrafine grained commercially pure Ti with different grain sizes was prepared by Equal Channel Angular Pressing (ECAP). The 

mechanical properties of the commercially pure Ti were investigated by a nanoindentation technique. The effects of loading strain rate and 

grain size on the nanoindentation measurement of commercially pure Ti were discussed. Strain hardening capacity and residual stress of 

commercially pure Ti were analyzed. The results indicate that the hardness of commercially pure Ti increases with the loading strain rate 

increasing and the grain size decreasing. The hardness-dislocation curves exhibit the Indentation Size Effect (ISE) with the incorporated 

hardening effect. The indentation morphology shows that commercially pure Ti processed by ECAP has low strain hardening capacity and 

compressive residual stress compared to the coarse-grained sample. 

Key words: ECAP; commercially pure Ti; nanoindentation; continuous stiffness measurement; mechanical properties 
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