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深冷处理对钛合金微观组织的影响研究

刘 东  王 新
（北方工业大学机械与材料工程学院，北京 100144）

文 摘 为探究深冷处理对不同牌号的钛合金微观组织的影响，本文将 TA7、TA6、TC4 三种钛合金浸入

液氮罐（-196℃）中进行深冷处理（DCT），分别利用电子显微镜（SEM）和 X 射线衍射仪（XRD）分析深冷处理前

后的钛合金微观组织的变化情况。XRD 分析结果表明：经深冷处理后，TA7 和 TC4 衍射峰谱线强度有较大程

度的增强，而实验前后 TB6的衍射峰谱线强度变化不一，说明 TA7和 TC4试样内部发生明显的晶格偏转现象；

三种材料的晶格间距在实验后均发生变化，说明晶粒大小发生变化。SEM 分析结果表明：深冷处理均会细化

三种材料的微观组织，致密性得到增强，同时 TA7 与 TC4 钛合金析出物数量更多。说明深冷处理可以有效优

化钛合金的微观组织。
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Study on Effect of Cryogenic Treatment on Microstructure of Titanium Alloy

LIU　Dong  WANG　Xin
（College of Mechanical and Material Engineering， North China University of Technology， Beijing 100144）

Abstract　In order to explore the effect of cryogenic treatment on the microstructure of different titanium alloys， 
three titanium alloys，TA7，TA6 and TC4，were immersed in liquid nitrogen tank （-196℃） for cryogenic treatment 
（DCT）. Electron microscopy （SEM） and X-ray diffractometry （XRD） were used to analyze the microstructure 
changes of titanium alloys before and after cryogenic treatment. XRD analysis results show that the intensity of the 
diffraction peak lines of TA7 and TC4 is significantly increased after cryogenic treatment，while the intensity of the 
diffraction peak lines of TB6 before and after the experiment is different，indicating that obvious lattice distortion 
occurs in the samples of TA7 and TC4. The lattice spacing of the three materials changes after the experiment， 
indicating a change in grain size. The SEM analysis results show that the cryogenic treatment can refine the 
microstructure of all three materials and enhance their density. Additionally， the number of precipitates in the TA7 
and TC4 titanium alloys increases. Therefore，cryogenic treatment can effectively optimize the microstructure of 
titanium alloy.

Key words Titanium alloy，Microstructure，Cryogenic treatment，Electron scanning，X-ray diffraction
0 引言

由于钛合金具有高强度、高韧性以及高耐磨性

等诸多特点，钛合金材料在诸多领域都有广泛的应

用。因此对钛合金材料进行优化就显得尤为重要，

目前深冷处理作为一项新兴的材料性能强化手段，

具有极优异的实用性。深冷处理能够通过影响难加

工材料的微观组织进而提高材料的性能，因此被逐

渐应用于金属材料的加工工艺之中［1］。
目前有许多国内外学者对合金深冷处理进行研

究。LI G R等［2］对TC4钛合金进行研究，发现经过深

冷处理后，样品的拉伸强度和伸长率分别提高了

2. 57% 和 8. 06%，在处理时间为 12 h 时均达到最佳

性能，同时在样品中，（110）晶平面已向（100）和

（101）转变。曹栋等［3］对TC6钛合金进行深冷处理来

研究其抗压性能，结果发现低温处理能提高 TC6 钛

合金的耐高温压缩性能，与未低温处理试样相比，经

过低温处理的试样压应力提高了 19. 39%。SONG 
等［4］以 βTi-5Al-3Mo-3V-2Cr-2Zr-1Nb-1Fe 钛合金

为研究对象进行低温处理研究，结果显示液氮为介

质的低温处理可以促进相的析出，同时，在两种试样
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中都发现在 β 相中析出 α 相。李晓琛等［5］对 TC4 钛

合金进行深冷处理，结果发现材料的晶粒尺寸随着

深冷处理时间的增长而逐渐下降，β 相含量逐渐降

低，α相的含量逐渐升高。师佑杰等［6］人对 TC4钛合

金进行深冷处理，探究深冷时间对试样材料的影响，

结果发现深冷处理后试样组织的α相的含量上升了

28. 97%。

目前对多种牌号钛合金的深冷处理的系统研究

较少，故本文选取三种不同牌号的钛合金（TA7、
TB6、TC4）进行深冷处理，探究深冷处理对该三种钛

合金微观组织的影响，并探究深冷处理前后金相组

织的变化。

1 实验

1. 1 观察前处理

所用钛合金材料为由钛合金棒材（TA7、TB6、
TC4）原始材料切割为 10 mm×10 mm×8 mm的立方体

试样。将试样浸入液氮罐（-196 ℃）中浸泡，保温 48 
h后，待恢复至室温进行后续实验。

为保证样品的表面平整度与洁净度，试验样品

需先用砂纸进行打磨和抛光。最终需要对样品进行

腐蚀以便于 SEM 与 XRD 表征，其中 TA7 腐蚀液为 3 
mL HF（40%）、5 mL HNO3 和 100 mL H2O 的混合溶

液，TB6 及 TC4 腐蚀液为 5 mL HF、10 mL HNO3和 85 
mL H2O的混合溶液。

1. 2 X射线衍射分析（XRD）
XRD 分析是利用 X 射线的衍射，通过衍射峰参

数的变化，来观察主要晶面与晶粒变化的情况，进而

来研究试验样品的晶体结构。由于温度变化较大，

内部晶粒可能发生晶格偏转现象，采用 XRD 分析可

以很好的分析这种现象。采用XRD分析仪器型号为

岛津 LabX XRD-6100，其实验参数为 Cu 标靶、电压

40 kV；连续扫描、试样的扫描速度为 5 °/min、扫描角

度范围为5°~90°。
1. 3 扫描电镜分析（SEM）

采用扫描电子显微镜（SEM）在 1 000 倍数下对

三种牌号钛合金试样的腐蚀进行微观组织的观察。

对试样进行形貌表征，可以分析其微观组织变化特

点。所用 SEM 分析仪器的型号为 Thermo Scientific 
Apreo 2。
2 XRD分析

图 1 为实验前后 TA7 钛合金的 XRD 图谱对比

图。图 1上所反应的反射角和谱线强度与由文献［7］
中α和β相标准衍射图谱所提供的反射角 2θ和谱线

强度 I基本吻合。由该图谱可知，图 1 中所标注的 7
个峰，均可对应图中α相的7个晶面。

表 1 为经 Jade 软件分析得到的实验前后 TA7 钛

合金XRD分析对比数据。通过表 1中的对比数据可

知，深冷处理前后的TA7的反射角几乎未发生改变，

说明各峰峰位均未发生偏移。实验后最高峰及各峰

的谱线强度顺序同样未发生改变。深冷处理后的几

个衍射峰的谱线强度均有不同程度的增强，增幅最

小的为第 5 峰，幅度为 8. 33%，其中第 2、3 晶面衍射

峰强度增强最为明显，强度分别增加了 58. 96% 及

39. 65%，说明深冷处理后晶粒沿着其最小阻力的方

向转动，向这两晶面发生偏转［8］。

图 2 是试验前后 TB6 钛合金的 XRD 图谱对比

图。图 2上所反应的反射角 2θ和谱线强度 I与α和β
相标准衍射图谱所提供的反射角和谱线强度基本吻

合。由该图谱可知，图 2 中所标注的 8 个峰，均可对

应该图谱中 α 相与 β 相的 8 个晶面。其中第 3 峰为

（101）α和（110）β的重合晶面。

表 2为分析得到的实验前后 TB6钛合金 XRD衍

射对比数据表。通过表 2对比数据可知，深冷处理前

后的 TB6 峰衍射角基本未发生改变，说明各峰峰位

均未发生偏移。这与 TA7 深冷处理实验的结果一

致。但深冷处理后的各峰强度均发生了一定的变

化，但幅度相较于TA7，幅度比较小，其中第 1、5、7、8
晶面的强度有一定的增强，最大增强幅度为 17. 3%；

图1　实验前后TA7钛合金的XRD图谱对比图

Fig. 1　Comparison of XRD patterns of TA7 titanium alloy 
before and after the experiment

表1　实验前后TA7钛合金XRD衍射数据表

Tab. 1　XRD data of TA7 titanium alloy before and after 
the experiment

序号

1
2
3
4
5
6
7

晶面

（100）α
（101）α
（002）α
（102）α
（110）α
（103）α
（112）α

UDCT/
(°)

34.78
37.33
39.60
52.09
62.35
69.40
76.28

DCT/
(°)

35.08
37.71
39.91
52.40
62.81
69.58
76.91

UDCT/
Å

2.57
2.40
2.27
1.75
1.48
1.35
1.24

DCT/
Å

2.55
2.38
2.25
1.74
1.47
1.34
1.23

UDCT
76.00
78.00

232.00
44.00
48.00
33.00
37.00

DCT
86.00

124.00
324.00
58.00
52.00
44.00
46.00
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2、3、4、6 晶面强度有一定的减弱，最大减弱幅度为

11. 76%。

图 3 是试验前后 TC4 钛合金的 XRD 图谱对比

图。图 3 上所反应的反射角和谱线强度与 α 和 β 相

标准衍射图谱所提供的反射角和谱线强度基本吻

合。由该图谱可知，图 3 中所标注的 8 个峰，均可对

应该图中 α 相与 β 相的所有晶面。其中第 3 峰为

（211）α和（110）β的重合晶面。

表 3为分析得到的实验前后 TC4钛合金 XRD衍

射对比数据表。通过表 3的对比数据可知，实验前后

TC4钛合金的晶面衍射角、最高峰及各峰的谱线强度

顺序均未发生变化。实验后的第 1、2晶面衍射峰的

强度发生较大的变化，强度分别增加了 52. 94% 及

33. 33%，说明深冷处理后晶粒沿着最小阻力的方向

转动，向这两晶面偏转。

通过以上三种钛合金实验材料的XRD衍射数据

的分析可以看出：

（1）对 TA7、TB6及 TC4钛合金来说，三种钛合金

在深冷处理后的最高衍射峰较深冷处理前没有发生

变化，强度顺序也没有发生变化，说明深冷处理并不

会改变材料的主要晶面结构。

（2）相较深冷处理前，TA7与TC4钛合金的衍射峰

强度均有增强。这可能由于材料经过深冷处理后，由

于冷缩内应力，材料出现了体积收缩的现象，导致晶粒

发生偏转。同时晶面偏转产生大量的位错，形成了再

结晶织构，增强了材料的显微硬度［9］。而深冷处理前后，

TB6的衍射峰强度变化不一，这可能是由于TB6中的β
相含量较高，阻碍了TB6钛合金的择优取向。

（3）上述表中的 d值（晶格间距）均发生了一定的

变化。这可能是由于晶粒大小发生变化引起了晶格

畸变。深冷处理的温度变化或导致晶粒大小发生变

化，进而会造成晶格畸变，晶格畸变会形成方向性的

位错网络，降低晶体发生偏移的可能性，从而增强金

属材料的综合力学性能。

3 显微组织观察（SEM）

如图 4-图 6 所示，各图分别为 TA7、TB6、TC4 钛

合金材料实验前后的微观组织结构对比图。其中

TA7 主要由大片 α 相组成，TB6 由大片 β 相及少量 α
相组成，TC4主要由α与β相组成。

如图 4-图 6 所示，各图分别为 TA7、TB6、TC4 钛

合金材料实验前后的微观组织结构对比图。其中

TA7 主要由大片 α 相组成，TB6 由大片 β 相及少量 α

图2　实验前后TB6钛合金的XRD图谱对比图

Fig. 2　Comparison of XRD patterns of TB6 titanium

图3　实验前后TC4钛合金的XRD图谱对比图

Fig. 3　Comparison of XRD patterns of TC4 titanium alloy before 
and after the experiment alloy before and after the experiment

表3　实验前后TC4钛合金XRD衍射数据表

Tab. 3　XRD data of TC4 titanium alloy before and after 
the experiment

序号

1
2
3
4
5
6
7
8

晶面

（100）α
（002）α

（101）α/（110）β
（102）α
（110）α
（211）β
（112）α
（201）α

UDCT/
(°)

35.39
38.14
40.31
52.87
63.39
70.16
72.26
77.87

DCT/
(°)

35.31
38.04
40.24
52.83
63.36
70.26
76.22
77.62

UDCT/
Å

2.53
2.35
2.23
1.73
1.46
1.34
1.24
1.22

DCT/
Å

2.53
2.36
2.25
1.73
1.46
1.38
1.24
1.22

UDCT
51.00
84.00

331.00
42.00
36.00
35.00
30.00
32.00

DCT
78.00

112.00
334.00
66.00
54.00
50.00
34.00
34.00

表2　实验前后TB6钛合金XRD衍射数据表

Tab. 2　XRD data of TB6 titanium alloy before and after 
the experiment

序号

1
2
3
4
5
6
7
8

晶面

（100）α
（002）α

（101）α/（110）β
（102）α
（110）α

（103）α/（211）β
（112）α
（201）α

UDCT/
(°)

35.21
37.98
40.18
52.74
63.16
69.89
76.08
77.53

DCT/
(°)

35.08
37.71
39.91
52.40
62.81
69.58
75.71
77.58

UDCT/
Å

2.54
2.36
2.24
1.73
1.47
1.34
1.24
1.23

DCT/
Å

2.55
2.38
2.25
1.74
1.47
1.34
1.25
1.22

UDCT
52.00

102.00
350.00
49.00
37.00
34.00
23.00
25.00

DCT
61.00
95.00

334.00
47.00
41.00
30.00
29.00
26.00
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相组成，TC4主要由α与β相组成。

分别由图4（a）与图4（b）、图5（a）与图5（b）、图6（a）
与图6（b）对比可知，实验前的金相组织由大片微观组

织组成，分布并不均匀，晶粒体积较大；深冷处理后，晶

粒尺寸均有一定的变化，由于温度降低，冷压缩力增大，

导致晶粒受到挤压，故尺寸发生了变化，微观组织变得

更加密集。与此同时由于晶粒受到挤压，在晶体的局

部上出现了一定量细小的亚晶［10］。从以上实验结果可

以发现，深冷处理对三种牌号钛合金均可起到细化晶

粒，促进产生析出物的作用。

晶粒细化的现象的原因是，在实验过程中，温度

降低，产生的冷缩内应力增强，导致材料产生了收缩

的趋势，部分晶粒受到压缩后破碎，产生更多的细小

晶粒，因此晶粒得到了一定程度的细化［11］。

（a）　实验前 （b）　实验后

图4　实验前后TA7钛合金的电子扫描电镜图

Fig.  4　SEM images of TA7 titanium alloy before and after the experiment

（a）　实验前 （b）　实验后

图5　实验前后TB6钛合金的电子扫描电镜图

Fig.  5　SEM images of TB6 titanium alloy before and after the experiment

（a）　实验前 （b）　实验后

图6　实验前后TC4钛合金的电子扫描电镜图

Fig.  6　SEM images of TC4 titanium alloy before and after the experiment
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同时三种材料在深冷处理之后，均有黑色析出

物析出的现象，其中 TA7 与 TC4 钛合金析出物数量

增加最为明显。对于 TA7 钛合金来说，这是由于晶

粒存贮的能量被释放，发生再结晶现象，产生新的转

化物，而这些转化产物颗粒较小并吸附在原基体之

上。对于 TC4钛合金来说，不仅有上述原因，同时由

于低温促使尚不稳定的 β 相转化为次生 α 及 β 相稳

态组织并附于α的基体之上［12］。
4 结论

深冷处理可以有效细化钛合金的微观组织，但

不同牌号合金的处理效果并不完全一致。本文对三

种钛合金进行深冷处理实验，结论如下：

（1）深冷处理并未改变钛合金材料的主要晶面

结构，TA7和TC4在深冷处理之后衍射峰强度得到了

一定程度的增强，有明显的晶粒择优偏转现象产生。

其中实验所用的 TA7材料第 2、3峰晶面衍射峰强度

增强最明显，强度分别增加了 58. 96%及 39. 65%；实

验所用的 TC4材料的第 1、2晶面衍射峰强度增强同

样明显，强度分别增加了52. 94%及33. 33%。而TB6
钛合金在深冷前后的衍射峰强度变化不大。

（2）三种钛合金经深冷处理之后，晶格间距均发

生了一定的变化。这是由于深冷处理的温度变化或

导致晶粒大小发生变化，进而会造成晶格畸变，增大

了位错运动的阻力，增加了晶粒发生相对移动的难

度，从而增强了材料的综合性能。

（3）深冷处理均可使三种牌号的钛合金的显微

组织得到均匀细化，三种牌号在深冷处理之后均有

析出物析出，其中相较于 TB6，TA7 和 TC4 钛合金的

晶粒细化程度更高，析出物的量也更大。
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