
Ａｐｒ．２０２３

Ｖｏｌ．４３　Ｎｏ．４

特种铸造及有色合金

ＳＰＥＣＩＡＬＣＡＳＴＩＮＧ＆ＮＯＮＦＥＲＲＯＵＳＡＬＬＯＹＳ
研究·合金工艺

分段电压模式制备镁合金微弧氧化膜工艺研究

赵昊宇　陈伟东　刘　硕　李锦涛

（内蒙古工业大学材料科学与工程学院）

摘　要　为了研究分段式加载电压对镁合金微弧氧化膜性能的影响，采用Ｎａ２ＳｉＯ３电解液体系对ＡＺ９１Ｄ镁合金进行微弧氧化。利用

扫面电镜（ＳＥＭ）对氧化膜的表面和截面形貌进行观察，用涡流测厚仪、激光共聚焦显微镜及ＩｍａｇｅＪ测试了膜层的厚度、粗糙度及孔

隙率，并对氧化膜的耐磨性进行了分析。结果表明，当第１阶段加载电压为３００Ｖ（１８０ｓ）时，所获膜层的表面孔隙率最低，仅为

４．５７４％，膜层厚度为９０μｍ，粗糙度为２．７２μｍ。ＳＥＭ结果表明，分段式加载电压所获膜层的致密度提高，表面裂纹和孔洞减少。分

段加载电压方式为３００Ｖ（１８０ｓ）＋３８０Ｖ（１６２０ｓ）时的磨损量最少，经过２００ｒ的磨损后，质量损失仅为１７．２ｍｇ，较一次性加载方式

减少了４．６ｍｇ。
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　　微弧氧化可以在Ａｌ、Ｍｇ、Ｔｉ及Ｚｒ等轻金属表面原

位形成一层氧化膜［１４］，提升基体合金的耐磨性、耐蚀性

等，被广泛地应用于医疗、航空、船舶等领域［５８］。

微弧氧化过程中，随着电压升高，试样表面形成钝

化膜，当电压达到可以破坏该膜层时即开始放电击穿，

熔融的基体金属遇到电解液发生反应并冷却凝固形成

新的膜层。由于高温熔体几乎是瞬间凝固，因此会在膜

层的表面形成大量裂纹和熔体通过的通道。这些位置

又成为下一次击穿的薄弱处，使得膜层不断生长。因此

放电击穿的强度、位置及其均匀性都会影响膜层的应力

分布和释放，进而影响膜层的品质和性能。针对这一问

题，常用的措施是改变电源参数和电解液组成［９１１］。

目前微弧氧化电源常用的方法为恒电压法，在恒压

模式下，电流被动改变，而这种能量的变化又决定了微

弧放电的过程及表面微孔的结构。因此，采用分段式电

参数控制电弧的放电击穿能量，能够控制内部应力，减

少裂纹的产生［１２１３］。目前常用的一次性升压加载方式

由于大电弧集中在某一区域放电，常常导致膜层的部分

区域较薄，部分区域很厚。基于此，本研究在ＡＺ９１Ｄ镁

合金表面进行微弧氧化处理，通过控制电压的加载方

式，控制放电击穿的过程，对比不同电压加载方式对膜

层的形貌及耐磨性的影响，以期获得适宜的处理工艺，
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为微弧氧化的技术开发和实际应用提供参考。

１　试验材料及方法

１．１　试验材料

微弧氧化基体合金为 ＡＺ９１Ｄ镁合金，线切割为

３０ｍｍ×２０ｍｍ×３ｍｍ的片状试样，经８００～２０００号

砂纸逐级打磨并进行超声清洗。选用的电解液为硅酸

盐体系：Ｎａ２ＳｉＯ３（１２．０ｇ／Ｌ）＋ＮａＯＨ（２．０ｇ／Ｌ）＋Ｎａ２

ＥＤＴＡ（２．０ｇ／Ｌ）＋ＺｒＯ２（０．５ｇ／Ｌ）。电解液通过冷却

循环水保持在２０～２５℃之间。微弧氧化电压的加载方

式通过Ｔ３０Ｂ型微弧氧化电源设置为两段加载，设定

３０ｓ升至第１阶段设定电压值，第１阶段电压的选择以

高于起弧电压（２７０Ｖ）的正向电压值为起点，分别选用

正向电压为２７０、２８０、２９０及３００Ｖ作为第１阶段加载

电压值，加载时间为３００ｓ。停留时间选择以一次性加

载电压处理时电流下降至最小值所用时间（１００ｓ）为依

据。设定第１阶段电压为３００Ｖ后，加载时间选择６０、

１８０及３００ｓ，总氧化处理时间为１８００ｓ，具体见表１。

电流变化通过电源自带程序每秒记录一次。

表１　分段电压加载方式及试样编号

犜犪犫．１　犜犺犲狊狆犲犮犻犿犲狀狊犮狅犱犲犪狀犱犪狆狆犾犻犲犱狏狅犾狋犪犵犲狆狉狅犮犲狊狊

编号 正向电压／Ｖ（加载时间／ｓ）

犛１ ０→３８０（１８００）

犛２ ０→２７０（３００）→３８０（１５００）

犛３ ０→２８０（３００）→３８０（１５００）

犛４ ０→２９０（３００）→３８０（１５００）

犛５ ０→３００（３００）→３８０（１５００）

犛６ ０→３００（１８０）→３８０（１６２０）

犛７ ０→３００（６０）→３８０（１７４０）

１．２　试验方法

用ＨＣＣ２５型电涡流测厚仪测量微弧氧化膜厚度。

用Ｓ３４００型扫描电镜对微弧氧化膜的表面和截面形貌

进行观察。用ＬＳＭ７００激光共聚焦显微分析系统测量

氧化膜的粗糙度。用ＩｍａｇｅＪ软件对膜层表面形貌进

行孔隙率分析计算。耐磨性能采用ＤＺ３２２ＴＡＢＥＲ耐

磨试验机，对陶瓷膜层耐磨性进行测试，压力为２．４５Ｎ，

转速为５０ｒ／ｍｉｎ，每５０ｒ称重１次，计算经过５０ｒ后的

质量损失，共磨损４次，共２００ｒ。

２　试验结果及讨论

２．１　正向电流的变化

图１为微弧氧化电压采取不同正向电压加载方式

时，正向电流的变化曲线。根据其电流的变化趋势可以

将微弧氧化过程中的电流变化分为两个阶段，第１阶

段，在０～１００ｓ时，正向电流达到峰值后又下降至波

谷。在０～３０ｓ时随着电压从０到３８０Ｖ增加，电流迅

速增大至最大值，这是由于在升压阶段氧化膜开始形

成，电压的升高速率远高于氧化膜电阻的增加速率，因

此电流在电压作用下快速升高，随后由于氧化膜生成，

电阻增加，在３８０Ｖ恒压条件下，电流逐渐降低；第２阶

段，１００～１８００ｓ时，膜层由于电压作用，在薄弱处发生

放电击穿，电流上升，在此过程中，膜层不断增厚，直至

微弧氧化处理结束。

图１　不同电压加载方式时的电流变化曲线

Ｆｉｇ．１　Ｔｈｅｃｕｒｖｅｓｏｆｃｕｒｒｅｎｔｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔａｐｐｌｉｅｄｖｏｌｔａｇｅ

　　采用分段加载电压后，可以将电流“升高降低”的

过程由１次改变为２次，通过控制电流击穿（放电能量）

来控制膜层的生长，以获得较为合理的处理工艺。由图

１可见，犛２、犛３、犛４ 及犛５ 均为第１阶段停留３００ｓ，其表

面微弧氧化过程中，在１００～３００ｓ时，电流第二次升

高，其中又以犛２ 和犛３ 的电流强度更高。这是由于犛２

和犛３ 第１阶段加载电压仅为２７０Ｖ和２８０Ｖ，即第１

阶段生成的膜层较薄，所以在升压的第二阶段，电阻较

小，电流较高。缩短加载电压第１阶段的时间，如犛５、

犛６ 和犛７ 的电流变化曲线，随着第１阶段停留时间缩

短，由于犛５ 的第１阶段加载时间最长，此时持续在薄弱

位置击穿放电，尽管此时膜层厚度较厚，但电流依然较

高。犛６ 缩短了这种不均匀放电的时间，初期氧化膜的

生长更为均匀，所以电流较低，而犛７ 则是在第１阶段电

压还没有完全作用结束（＜１００ｓ内）加载的，所以此时

膜层较薄，电流也高于犛６。

２．２　氧化膜的粗糙度及厚度

表２为不同电压加载工艺过程所获微弧氧化膜的

厚度与粗糙度。可以看出，一次性加载电压的处理方式

所获膜层的粗糙度达到４．０８μｍ，采用分段加压后，膜

层的粗糙度均降低，尤其是第１阶段处理电压值超过

２９０Ｖ后，膜层的表面粗糙度均降至３μｍ以下。对比

第１阶段加载电压的高低不同（试样犛２～犛５），随着加

载电压从２７０Ｖ升高至３００Ｖ，试样的粗糙度逐渐降

低。这是由于ＡＺ９１Ｄ镁合金在选用电解液体系下，其

起弧电压为２７０Ｖ左右，当第１阶段加载电压略高于起

弧电压时，微弧氧化反应仅在局部进行，获得的膜层较
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薄，且不连续，第１阶段电压加载完毕后，继续升高电压

至设定值时，膜层生长的剧烈程度降低，且优先在膜层

表面薄弱的位置发生微弧放电击穿，所以所获膜层的表

面粗糙度显著降低。

膜层厚度受到加载电压方式不同的影响较小，一次

性升压的处理方式所获膜层最薄，这是因为尽管一次加

载方式的初始阶段电压很高，对应的电流较高，但是由

于氧化膜的生成，电流很快降低，表明微弧氧化膜的厚

度增长主要集中于初始阶段，因此相比于分段式加载的

方式，所获氧化膜更薄。分段式加载电压，即改变分段

电压的值和停留时间，对膜层厚度的影响较小，主要是

因为第１阶段处理时已经获得了较为致密的膜层，停留

时间和较小幅度的改变电压，对膜层的击穿能力改变有

限，膜层的生长增厚几乎停滞，而第２阶段的升压设置

均为３８０Ｖ，所以膜层厚度的区别也不明显。

表２　微弧氧化膜的粗糙度与厚度

犜犪犫．２　犜犺犲狉狅狌犵犺狀犲狊狊犪狀犱狋犺犻犮犽狀犲狊狊狅犳犿犻犮狉狅犪狉犮狅狓犻犱犲犳犻犾犿狊

编号 粗糙度／μｍ 厚度／μｍ

犛１ ４．０８ ８４

犛２ ３．７７ ９５

犛３ ３．５６ ９８

犛４ ２．８５ ９０

犛５ ２．５０ ８６

犛６ ２．７２ ９０

犛７ ２．７１ ９５

２．３　氧化膜的表面形貌

图２为不同电压加载方式所获膜层的表面形貌。

一次性升压的微弧氧化反应过程剧烈，膜层表面的放电

微孔较大，表面裂纹较多，见图２ａ，且裂纹互相连通。

由图２ｂ可见，微弧氧化膜表面的裂纹大多集中于微孔

的周围，这说明氧化膜形成时，随着放电击穿，熔融的基

（ａ）犛１ （ｂ）犛２ （ｃ）犛３ （ｄ）犛４

（ｅ）犛５ （ｆ）犛６ （ｇ）犛７

图２　微弧氧化膜的表面形貌

Ｆｉｇ．２　Ｓｕｒｆａｃｅｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｏｆｍｉｃｒｏａｒｃｏｘｉｄｅｆｉｌｍ

体合金通过放电通道接触到激冷的电解液，快速冷却凝

固的过程中在孔的周围形成裂纹。

　　电压加载方式为二次加载后，膜层表面的裂纹不贯

通，孔洞的尺寸减小，但其数量增多，见图２ｂ和图２ｃ。

图３为微弧氧化膜的孔隙率。结合图３中膜层表面的

孔隙率结果可知，犛３ 膜层的孔隙率最大，而第１阶段电

压为２９０Ｖ和３００Ｖ时，膜层表面的孔隙率显著下降。

而采用第１阶段加载时间较短的情况下，犛６ 和犛７ 表面

膜层则出现了膜层剥落和凸起的氧化物颗粒，见图２ｆ

和图２ｇ。这是由于此时膜的致密度提高，最终所获膜

层是在第１阶段加载获得一定厚度的初期氧化膜上形

成的，后期的击穿只能在局部发生，所以膜层的孔隙率

小，其中犛６ 试样的膜层由于第１阶段放电更加均匀，孔

隙率仅为４．５７４％。

图３　微弧氧化膜的孔隙率

Ｆｉｇ．３　Ｐｏｒｏｓｉｔｙｏｆｍｉｃｒｏａｒｃｏｘｉｄｅｆｉｌｍｓ

２．４　氧化膜的截面形貌

图４为不同电压加载方式下所制备氧化膜的截面

形貌。由图４ａ可见，采用一次性电压加载时，膜层内部

存在较长的裂纹，且膜层的厚度分布不均匀。采用阶段
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式加载后，膜层内部的裂纹长度显著减小。从图４ｂ可

以看出，仅局部有裂纹存在。继续提高第１阶段电压的

加载值，从图４ｃ和图４ｄ可以看出，犛３ 和犛４ 膜层内部

的裂纹逐渐消失，仅有少量的微孔。在第１阶段加载电

压为３００Ｖ时，见图４ｅ、图４ｆ及图４ｇ，由于微弧氧化初

期膜层生长更为均匀，氧化膜内部的结构最为致密，和

基体结合处呈现均匀的锯齿交错状，这有利于膜层和基

体结合力的提高。

（ａ）犛１ （ｂ）犛２ （ｃ）犛３ （ｄ）犛４

（ｅ）犛５ （ｆ）犛６ （ｇ）犛７

图４　微弧氧化膜的截面形貌

Ｆｉｇ．４　Ｃｒｏｓｓｓｅｃｔｉｏｎｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｏｆｍｉｃｒｏａｒｃｏｘｉｄｅｆｉｌｍｓ

２．５　氧化膜的耐磨性

图５为对不同氧化膜进行２００ｒ磨损后的质量损

失。可以看出，采用阶段式加载电压和一次性加载电压

方式对膜层在同等条件下磨损时的质量损失呈现出显

著的不同，其中一次性加载电压时，由于所获得的膜层

较为疏松，表面孔隙和裂纹较多，因此在接触到磨损磨

头时更容易剥落，表现为磨损量较大。此外，不同膜层

磨损量变化有相同的趋势，即磨损前期的磨损量较大

（前５０ｒ），这是因为磨损进行的初始阶段，氧化膜表面

的凸起和疏松层更容易被磨掉，而磨损后期，由于氧化

膜内部相对外表面更为致密，磨损量下降。但采用一次

性加载电压时，在磨损１００ｒ后，磨损量仍较大，这表明

其膜层内部也较疏松，和图４ａ中的结果相一致。阶段

式加载电压试样表面的氧化膜中，由于膜层生长更为均

匀，犛６ 表面制备的膜层的磨损量最少，经过２００ｒ的磨

损后，质量损失仅为１７．２ｍｇ，较犛１减少了４．６ｍｇ，表

图５　微弧氧化膜磨损质量损失

Ｆｉｇ．５　Ｍａｓｓｌｏｓｓｏｆｍｉｃｒｏａｒｃｏｘｉｄｅｆｉｌｍｓ

现出较优异的耐磨性。

３　结　论

（１）ＡＤ９１Ｄ镁合金分段式加载电压所获膜层的致

密度提高，表面裂纹和孔洞减少。

（２）ＡＤ９１Ｄ镁合金微弧氧化过程中，当加载电压方

式采用第１阶段加载电压为３００Ｖ，加载时间为１８０ｓ

时，所获膜层的表面孔隙率最低，仅为４．５７４％，膜层厚

度为９０μｍ，粗糙度为２．７２μｍ。

（３）ＡＤ９１Ｄ镁合金微弧氧化过程中采用一次性加

载电压时，在磨损１００ｒ后，磨损量仍较大。阶段式加

载电压试样犛６ 的磨损量最少，经过２００ｒ的磨损后，质

量损失仅为１７．２ｍｇ，较犛１ 减少了４．６ｍｇ。

（４）ＡＤ９１Ｄ镁合金微弧氧化过程中，对比不同电压

加载方式所制备氧化膜的性能和特征，采用分段式电压

加载：３００Ｖ加载１８０ｓ＋３８０Ｖ加载１６２０ｓ工艺制备

的氧化膜在生成初期放电更加均匀，膜层的综合性能最

佳。
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