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采用铜模喷铸与深冷处理相结合"制备出
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细晶合金"对比研究深冷处理对合金快冷组织及其时效析出的影响#

结果表明"由于凝固过冷度及形核率增大"快冷
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合金的组织主要为细小等轴枝晶"局部存在微米级粒状晶"同时形成高固

溶组织及位错结构#深冷过程中引起的应力累积效应有利于快冷合金中细小枝晶发生碎断"并随深冷时间的增加而趋于球化"其中

深冷
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后的平均晶粒尺寸降至
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"同时位错密度急剧升高#经
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时效处理后"快冷与深冷协同作用下
@

R

=E2*=':

合金的晶界不连续析出程度大幅增加"同时晶内连续析出相形貌及数量得到有效改善"合金显微硬度&
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合金提高了
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镁合金以高比强度$良好的导热及电磁屏蔽性能"

广泛应用于汽车交通$电力电子及航空航天领域)

'
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#

常规铸态条件下"镁合金晶粒组织粗大"且由于溶质再

分配易引起严重的成分偏析"不仅影响铸件组织均匀

性"还会在晶界处形成低熔点脆性相"严重危害材料的

服役安全)

;

"
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#随着激光熔覆$增材制造$喷射沉积和

高能束加工等制造技术的发展"材料热加工过程中的非

平衡效应显著增强"从而有效细化晶粒"抑制溶质偏析"

抑制或消除有害相)

>

"
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#

由于快速凝固条件下所形成的高固溶组织为亚稳

结构"在后续热加工或服役过程中会发生沉淀相析出"

其中沉淀相的种类$形貌$密度$尺寸及分布等对材料的

性能产生重要影响)

C

*

#因此"如何有效调控快冷合金的

时效析出就成为研究者关注的焦点#翁文凭等)

B

*采用

双辊铸轧技术"通过控制过饱和基体中的沉淀相析出"

获得具有理想显微组织的
2d;'

镁合金#

\12,5: W

等)
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*采用熔融玻璃净化法"研究了不同过冷度条件下合

金中过饱和度变化及其对析出相形核驱动力和生长速

率的影响#

深冷处理能够显著增加合金内部的位错及空位缺

陷"为析出提供大量的形核位置"有利于获得弥散分布

的沉淀相"提高沉淀强化效果)
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#该技术最早应用于

钢铁材料"近年来逐步扩展到铝$镁$钛等有色合金及高

熵合金和复合材料)
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#姜磊等)
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*发现深冷处理有利

于
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镁合金固溶组织中析出第二相粒子"有效提高

材料的抗拉强度#

-!,284

等)
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*指出深冷处理形成

的微应力效应会储存应变能"降低析出阻力"促进基体

内部连续析出#

稀土合金化能有效提高镁合金的强度及高温热稳

定性)
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#快速凝固可以制备出高过饱和固溶体"为沉

淀相析出提供热力学驱动力#深冷处理可以获得高密

度位错及空位缺陷"降低形核能垒"有利于促进沉淀相

析出#现有研究大多集中于单一角度研究沉淀相析出

规律"没有综合利用上述相变过程的优点#本课题针对

工程中广泛应用的
@
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=2*

系合金"综合采用添加稀土

:

及快冷$深冷的复合处理工艺"对比研究不同制备条

件下镁合金的非平衡组织形成及其沉淀相析出行为"以

期为镁合金性能强化提供参考#
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试验材料与方法

试验原材料采用纯度为
FF$FF!

&质量分数"下同'

的
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和
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"稀土
:

以
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中间合金形式加入#

采用
HW3='%>&

型真空感应加热炉进行熔炼#首先将

表面干净$无氧化皮的合金原料按质量分数精确配料"

装入陶瓷坩埚后置于感应线圈中心以保证原料均匀受

热#经机械泵预抽真空$返充高纯氩气后"经高频感应

加热熔炼后"原料全部熔化后"保温
>D<A

"确保均匀混

合#向坩埚内充入高压氩气"合金液经底部小孔被快速

喷射入下方紫铜模具内"获得
!

BDD

的快冷合金试

棒#

深冷处理在
g'FE]

的液氮罐内进行"分别保温
B

K

和
;%K

后迅速取出并恢复至室温#时效在
0W:=

'%&&

型高精度电阻炉内进行"工艺为
%&& ]_'EK

#

时效结束后将试样快淬入水中"以保留原始热处理组

织#

试棒经切割$镶嵌$抛光及腐蚀等标准金相制备步

骤后"分别采用
(Wc=E&&/

光学显微镜和
7/1=,)UN

,NA)-/@+>&

场发射扫描电镜进行显微组织观察"并

利用
1,02/ASM

RV

%>&

能谱仪对微区成分进行分析#

采用
7/1=4N*)O7%&&c

高分辨透射电镜对合金进行高

倍组织观察"并对析出相的选区电子衍射斑点进行结构

标定#利用
1DN

R

S=.M).*?OE$&

图像分析软件进行平均

晶粒尺寸测量#采用
H?MN-"NA

维氏显微硬度计对合

金显微硬度进行测定"每个试样测试
>

次后取平均值"

其中所加载荷为
'$FE,

"作用时间为
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试验结果与讨论
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快冷与深冷协同作用下
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合金的显微组织

图
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为深冷处理前后
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合金的显微组

织#由于铜模具有良好的激冷效果"熔体凝固过程中的

冷速加快"过冷度的提高促进初生相大量形核"同时凝

固时间的缩短又导致晶粒来不及充分生长"因此快冷

@
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合金的组织主要表现为细小等轴枝晶"局

部存在微米级的粒状晶"见图
'N

#深冷处理
BK

时"由

于受急冷!急热引起的应力累积效应影响"快冷合金中

初生
"

=@

R

发生了部分碎断"但枝晶骨架仍清晰可见"

平均晶粒尺寸由
+&

!

D

细化至
%&

!

D

&见图
'Y

'#随深

冷时间增加到
;%K

"应力集中程度加剧"枝晶发生大面

积碎断"相应的组织形貌基本转变为细小球状晶"平均

尺寸进一步降至
'&

!

D

&见图
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图
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为快冷和深冷协同处理后
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合金的

透射电镜明场组织#未经深冷处理的快冷合金中存在

少量的位错组织&见图
%N

'#这是由于快冷条件下合金

凝固冷速较高"初生枝晶的快速生长会在基体中积累较

大的热应力#此外"非平衡相变所引起的液!固界面处

原子重构及溶质扩散的不充分也会有利于位错结构的

形成#深冷处理
BK

"由于热胀冷缩过程中产生很大内

应力"因此快冷合金中出现高密度的位错组织&见图

%Y

'#当晶粒内部位错密度足够高时"为降低位错群引
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合金组织的影响
!

刘
!

灵
!

等



!

N

#快冷 !

Y

#深冷
BK

!

"

#深冷
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快冷与深冷协同处理后
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合金的光学显微组织
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V

起的畸变能"位错将自发重新排列"导致晶粒发生塑性

变形#由于快冷合金中枝晶主干及枝晶臂较细小"一旦

应力值超过其强度极限时就会发生枝晶碎断现象#随

着深冷时间进一步延长至
;%K

"快冷合金中的缺陷密

度继续增加"导致严重的位错塞积现象#应力累积的持

续增加除加快枝晶碎断外"所形成的碎片组织为达到受

力平衡还将趋于球化#此外"当位错密度非常大时"为

缓解局部应力集中效应"会诱发孪晶形核"因此快冷合
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#深冷
BK

!

"

#深冷
;%K

图
%

!

快冷与深冷协同处理后
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合金透射电镜组织
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快冷与深冷协同作用下
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合金的时效析出
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合金时效前后的扫描电镜组

织#能谱测试结果见图
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#结合前期研究结果"快冷合

金主要由黑色
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基体相$白色颗粒状稀土相和灰色
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#时效前组织 !
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#时效后组织
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合金时效前后扫描电镜组织$

时效工艺为
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晶界相所组成&见图
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#经时效处理

后"除上述组织形貌外"晶界附近还出现少量沉淀相&见

图
;Y

'#通过对晶界进行局部放大"可观察到该区域主

要呈现蜂窝状组织"同时内部存在明显的析出颗粒&见

图
+

'#结合能谱测试结果可知"该位置处主要包含

@

R

$

2*

元素"其中溶质
2*

含量高达
'+$F+!

"明显高于

合金的原始成分
E!

"因此可推断为晶界处由于非连续

析出的发生而形成的
(

沉淀相#

!!

图
>

为快冷与深冷协同作用下时效前后的
@

R

=

E2*=':

合金的扫描电镜组织及能谱测试结果#对比图

;Y

可知"相同时效工艺下"深冷
BK

处理后的组织中可

观察到清晰的沉淀析出相&见图
>N

'#随深冷时间增加

到
;%K

"快冷合金的时效组织中晶界相显著增多"同时

分布区域扩大"趋于形成连续网状&见图
>Y

'#结合图
E

高倍组织分析可知"该条件下晶界附近的析出相体积分

数显著增大"其中所形成的非连续析出
(

相主要表现为

厚度不均的层片状组织"甚至形成粗大块状组织#由于

(

相含量增加"能谱测试结果中该处
2*

含量进一步提

高到
%%$;+!

#沉淀相析出为受过饱和度驱动的形核和

I'IH

特种铸造及有色合金
!

%&%'

年第
+'

卷第
'&

期



!

N

#

-/@

!

Y

#

/H-

图
+

!

快冷
@

R

=E2*=':

合金经
%&&]_'EK

时效处理后的

高倍扫描电镜组织及能谱分析
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长程扩散共同控制的相界面迁移过程)
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#铜模喷铸条

件下"快冷合金由于高冷速易发生溶质截留效应"导致

合金不经均匀化处理就可形成高固溶组织"从而为沉淀

相析出提供热力学驱动力#深冷处理利用不同相之间

热膨胀系数的差异"引起晶格畸变及应力叠加"有利于

降低析出相的形核能垒)
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#上述效应共同促进晶界处

的非连续析出#
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#深冷
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#深冷
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快冷与深冷协同处理下
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合金

经
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时效后的扫描电镜组织
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图
C

和图
B

分别为快冷及深冷
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后快冷
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时效后的透射电镜组织及

选区电子衍射斑点#由图
CN

可知"快冷的合金晶粒内

部弥散分布着杆状析出相"其平均长度约为
%&&AD

#

成分分析表明"这些析出相中富含
2*

元素&见图
CY

'#

结合选区电子衍射斑点标定"可确定该晶内连续析出相

为
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相#深冷处理
;%K

后"快冷合金的晶内

连续析出相体积分数进一步增大"同时形貌由杆状转变

为球状"衍射结果标定后可知该析出相结构未发生改

变"仍为
(

相&见图
BN

'#高倍组织中可测量出连续析
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时效处理的扫描电镜组织及能谱分析
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出相平均尺寸约为
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"相比快冷的沉淀相尺寸下降

了
C>!

&见图
BY

'#上述结果表明深冷处理虽然未改变

连续析出相的结构"但可以显著改善其形貌$尺寸及体

积分数#结合图
%

对比分析可知"时效后快冷合金基体

组织中的位错密度大幅下降"甚至在深冷
;%K

所对应

的时效组织中观察不到位错结构#
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#透射电镜明场组织及其衍射斑点 !
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#面扫描元素分布
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#高倍组织

图
B

!

深冷
;%K

后
@

R

=E2*=':

合金经
%&&]_'EK

时效组织

7<

R

$B

!

@<"M)O#M?"#?MSO)L<A

I

S"#<)A"NO#SQNAQ"M

V

)

R

SA<"

#MSN#SQ@

R

=E2*=':N**)

V

X<#KN

R

<A

R

N#%&&]L)M'EK

!!

快冷合金由于高冷速使得大量溶质原子被截留于
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基体组织中"形成高固溶组织#然而由于应力分布不均

及晶体学的影响"易导致时效过程中
(

相沿惯析面优先

生长"从而以杆状形貌从晶内连续析出#深冷处理后"

快冷合金基体中位错密度急剧增大"不仅可以有效改善

应力分布"还能为析出相提供有利的形核位置"促进晶

内连续析出相形成#此外"沉淀相析出作为过饱和溶质

原子扩散$团簇$形核及长大的过程"均受溶质扩散动力

学所控制#深冷处理引起的位错缺陷增殖效应有利于

提高时效过程中原子扩散速率"使其通过短程扩散即形

成元素的偏聚区"有利于细小弥散的球状相形成#
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深冷处理对快冷
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合金显微硬度的影响

图
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为
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合金在不同工艺条件下的显微

硬度#可以看出"铜模喷铸条件下"
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非平衡

凝固合金的显微硬度&

W(

'为
E;$C

#经深冷处理后"由

于枝晶碎断以及位错密度增加"即在细晶强化和位错强

化的共同作用下"快冷合金的显微硬度持续升高"其中

深冷
;%K

后快冷合金的硬度&

W(

'为
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#经
%&&

]_'EK

时效处理后"由于
(

相以晶内连续析出和晶

界非连续析出的方式形成"沉淀强化效应的增强导致快

冷合金硬度进一步提高#其中深冷
;%K

及时效处理后

的快冷合金硬度&

W(

'高达
C'$;

"相比原始快冷合金提

高
''$F!

#然而由于时效组织中位错密度下降"一定程

度上弱化了沉淀析出对
@
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合金的强化效应"

因此深冷处理
;%K

所对应的时效组织硬度增幅仅为
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#
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不同工艺条件下
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合金的显微硬度

7<

R

$F

!

@<"M)=KNMQASOO)L@

R

=E2*=':N**)

V

O

X<#KQ<LLSMSA#

P

M)"SOO<A

R

")AQ<#<)AO

;

!

结
!

论

&

'

'铜模快冷可以显著细化
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合金的显

微组织"促进位错结构形成#深冷处理后快冷合金中细

小枝晶发生碎断并趋于球化"其中深冷
;%K

后"晶粒平

均尺寸由快冷时的
+&

!

D

降低至
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#
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'深冷处理可以加快快冷合金时效组织中晶界不

连续析出相的形成"同时有利于晶内连续析出相形貌由

粗大杆状向细小弥散球状发生转变#

&

;

'随深冷时间增加"受细晶强化和位错强化共同

影响"

@
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合金的显微硬度持续升高#时效处

理后"沉淀强化效应导致快冷合金硬度&

W(

'进一步提

高至
C'$;

"相比原始快冷合金提高了
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