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AZ91D镁合金微弧氧化膜 
生长方式的多维探讨 
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摘  要：在硅酸盐体系电解液中对 AZ91D 镁合金进行微弧氧化处理，使用电子外径千分尺、涡流测厚仪、扫描

电子显微镜(SEM)以及电子探针显微分析仪(EPMA)对试样尺寸、膜层厚度、微观形貌及所含元素的分布进行检测，

采用分界区直接观察法、全基体直接测量法和膜层宏观测量计算法 3种方法研究膜层的生长方式。结果表明：第

一种方法从膜层截面中直接观察到镁合金微弧氧化膜的确存在向内、向外生长的现象，为膜层的生长方式提供了

直观的证据；第二种方法直接、直观地对基体和膜层的尺寸变化同时进行观察与测量，同样揭示存在膜层同时向

内、向外生长的现象，且膜层向外的生长速率大于向内的；第 3种方法的结果再次表明膜层存在向内、向外生长

的现象，并且不同时间下膜层向外生长的尺寸均大于向内的尺寸，但膜层整体的生长速率逐步降低。  
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Abstract: AZ91D magnesium alloys were treated by micro arc oxidation (MAO) in silicate-containing electrolyte. The 

sample dimension, thickness, morphology and element distribution of the coatings were examined by micrometer with 

electronic digital display, thickness tester, scanning electron microscope (SEM) and electron-probe micro analyzer 

(EPMA), respectively. The coating growth was investigated by three methods, containing directly observing the boundary 

area, macroscopically calculating the coating and directly measuring the whole substrate. The results show a phenomenon 

that the coatings growing inward and outward is observed intuitively in cross-section morphology of the MAO coating on 

magnesium alloys through the first method, and it proves the most intuitive evidence to illustrate how the coating grows. 

By the second method, dimensional changes of the substrates and the coatings can be observed and measured visually and 

the results also show that the coatings grow inward and outward at the same time, with lager grow rate outward compared 

with that of inward.  The results of the third method once again show the coatings grow inward and outward 

simultaneously and the dimensions growing outward is lager than that of inward under different times, but the growth rate 

of the whole coating gradually reduces. 
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微弧氧化，又称等离子电解氧化、电火花阳极氧

化以及微等离子氧化，是一种应用于镁、铝和钛等轻

金属的表面处理技术。与其他现有的表面处理技术相

比，微弧氧化处理具有许多优点，如均镀能力强、电

解液环境友好、较少或不需要前处理，所得膜层具有

优良的绝缘性、耐蚀性和耐磨性[1−3]。 
镁合金微弧氧化膜层的成分、结构及性能被国内

外的许多学者纷纷研究[4−9]，同时，膜层的生长过程也

受到了研究者们的关注 [10−15]。薛文斌等 [16]在研究 
ZM5铸造镁合金微弧氧化膜的生长规律后提出：初始
阶段，膜层向外生长速度大于向内生长速度，随后完

全转向基体内部生长。章志友等[17]则认为：MB8镁合
金上所得微弧氧化膜，初期膜层主要向基体内部生长，

中期膜层转为向外生长，而后期则同时向内和向外生

长，但向内生长的速度大于向外生长的速度。

CHANG[18]通过计算认为 AZ31 镁合金微弧氧化膜同
时向外、向内生长，在微弧氧化处理的前半段，膜层

向外生长尺寸大于向内生长，而在后半段膜层厚度继

续增大时，向内的生长尺寸则大于向外的。由此看来，

对镁合金微弧氧化不同阶段膜层的生长规律有不同的

认识，且这些研究是在不同的镁合金基体上进行的。

同时，已有的研究多以测量计算为主，缺少直接观察

膜层生长规律的研究方法和表明膜层如何生长的直接

证据。基于此，本文作者采用 3 种不同的方法，以
AZ91D镁合金为研究对象，从多个角度进一步探讨镁
合金微弧氧化膜的生长规律。 
 

1  实验 
 
1.1  研究思路及方法 
对膜层的生长采用 3种不同的方法进行研究，根

据各方法的特点分别命名为分界区直接观察法、膜层

宏观计算法及全基体直接测量法。各方法的具体内容

分别如下。 
1.1.1  分界区直接观察法 
该法主要是借助扫描电子显微镜(SEM)、在微观

视场下直接观察试样表面未成膜区与成膜区的分界区

域，分析膜层向内、向外的生长情况。具体如图 1(b)
所示，a和 b分别代表未成膜区、成膜区；ti和 to分别

代表膜层向内、向外生长的尺寸。 
实验前将基体表面的 a 区域涂上密封胶，b 区域

裸露，然后将试样全部浸入电解液中进行微弧氧化处

理，如图 1(a)所示。基体表面涂有密封胶的区域因为
无法进行微弧氧化而没有膜层生成，其余裸露区域则

有膜层生成，从而得到包含未成膜区与成膜区的试样。 
该方法的关键在于制得符合要求的试样，其要求

主要有如下两点。 
1) 未成膜区与成膜区的分界处要清晰、明显。微

弧氧化过程中，尽管区域 a涂有密封胶，但仍然会有
少量电解液的进入该区域，其靠近分界线的区域仍会

发生微弧氧化，导致未成膜区与成膜区的分界线不断

上升，形成一段膜层厚度渐变的过渡区。因此，制得

过渡区尽可能小的试样是关键，以保证在扫描电镜的

同一视场下能同时观察到泾渭分明的未成膜区和成膜

区。 
2) 未成膜区中靠近分界线区域的基体表面要尽

量平整，以便作为比较膜层向内、向外生长的基准线。

成膜区所得膜层要有一定的厚度，以便较容易地对膜

层向内、向外的生长情况进行比较。 
1.1.2  全基体直接测量法 
假设 AZ91D 镁合金微弧氧化膜层存在向内、向

外生长时，微弧氧化处理前后试样尺寸的变化如图 2
所示。图 2 中 hB和 hA分别为微弧氧化处理前、后试 

 

 
图 1  试样处理方法及观察区域示意图 

Fig. 1  Schematic diagram of treatment process and observation region of samples: (a) Gluing treatment; (b) Observation region 

containing coating and without coating 
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图 2  微弧氧化前后试样尺寸示意图 

Fig. 2  Schematic diagram of sample dimension before and 

after MAO treatment 

 
样的厚度；hS为微弧氧化处理后所剩基体的厚度；th1

和 th2分别试样上、下两个面各自膜层的厚度；t 为膜
层厚度。 
膜层向内、向外生长尺寸分别记为 ti、to，则有膜

层厚度 

A S h1 h2

2 2
h h t t

t
− +

= =                          (1) 

向内生长的尺寸， 

h1 h2 A B
i o 2 2

t t h h
t t t

+ −
= − = −                    (2) 

或 

B S
i 2

h h
t

−
=                                  (3) 

向外生长的尺寸， 

A B
o 2

h h
t

−
=                                  (4) 

根据微弧氧化前后试样尺寸的变化关系，测量

hB、hA和 hS 3个参数的值，通过式(3)和(4)就可计算出
膜层向内、向外生长的尺寸。 
实验中采用薄片试样进行微弧氧化处理，直接采

用扫描电子显微镜(SEM)观察基体在厚度方向整体尺
寸的变化情况，并测量试样的尺寸。为了保证在扫描

电子显微镜视场下可以同时测得 hB、hA和 hS 3个参数
的值，薄片试样的厚度约为 0.4 mm。 
1.1.3  膜层宏观计算法 
宏观条件下，分别测得 hA、hB、th1和 th2这 4 个

参量的值，通过式(2)、(4)即可计算出膜层向内、向外
生长的尺寸。 
 
1.2  试验材料及工艺参数 
对应于上述 3种研究方法的实验分别命名为实验

1、2 和 3。根据 3 种方法的不同特点，3 个实验中基
体的尺寸及处理时间有所不同，如表 1所列。 

3个实验所用基体材料均为 AZ91D镁合金，其元

素成分(质量分数)为 Al 8.3%~9.7 %、Zn 0.35%~1.0%、
Mn 0.17%~0.27 %、Si 0.1%、Cu 0.03%、Ni 0.002%、
Fe 0.005%，其余的为Mg。试样在进行微弧氧化前对
其表面进行简单的表面预处理，即先用水磨砂纸除去

表面的氧化皮，然后用清水冲洗，最后用热风吹干。3
个实验中的电解液均采用硅酸盐体系，包含硅酸钠、

氟化钾和氢氧化钠 3种物质。实验中对电解液不断进
行冷却，保证其温度不高于 40 ℃。电源采用自制的微
弧氧化脉冲电源，频率为 700 Hz、占空比为 20 %，实
验过程中不断提高电压。 
 
表 1  3个实验中基体的尺寸及处理时间 

Table 1  Size of samples and treatment duration in three 

experiments 

Experiment No. Sample size/mm Treatment duration/min

1 30×20×10 30 

2 30×20×0.4 5，10 

3 30×20×10 
5，10，20，30， 

50，80，120 

 
1.3  检测方法 
在 JSM−5600LV 型扫描电子显微镜(SEM)下观察

包含未成膜区和成膜区的分界区域的微观形貌，分析

微弧氧化膜层相对于原基体表面向内、向外的生长情

况。用电子外径千分尺测量微弧氧化前、后试样的高

度 hB和 hA，每个试样测 15个值后取其均值。用 TT260
型涡流测厚仪测量上下面的膜厚 th1和 th2，每个面测

15 次取其平均值。在扫描电子显微镜(SEM)下观察薄
片试样的微观形貌，并测量微弧氧化处理前、后试样的

尺寸 hB、hA以及剩余基体的尺寸 hS。采用 JSM−6700F
型扫描电子显微镜(SEM)对膜层的表面及截面形貌进
行观察分析，并使用 EPMA−1600型电子探针(EPMA)
对膜层中所含主要元素的分布进行检测分析。 
 

2  结果与讨论 
 
2.1  膜层的生长方向 
2.1.1  分界区直接观察法 
表面局部区域经过微弧氧化处理的试样，其包含

未成膜区和成膜区的分界区域的截面微观形貌如图 3
所示。从图中可以清晰地观察到，相对于原基体表面，

膜层朝内、外两个方向同时生长。从两区的分界点 P
开始，右部是未成膜区，左部为成膜区，膜层的厚度

从右至左逐渐增大，直至稳定不变。在整个成膜区内 
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图 3  包含未成膜区与成膜区的截面微观形貌 

Fig. 3  Cross-section morphology containing coated and 

uncoated regions 

 
的任何位置内，膜层均存在向内、向外生长的现象。 
分界区直接观察法为膜层向内、向外生长方式提

供了最直观的证据，但制备获得符合实验研究的膜层

较困难。 
2.1.2  全基体直接测量法 
图 4所示为微弧氧化前后薄片试样截面的微观形

貌及尺寸变化，表 2所列为所得膜层向内、向外的生
长情况。结果表明：微弧氧化处理 5和 10 min后，基
体的厚度均减小(见图 4(b)、4(c)中黑实线所示)，但试
样的总厚度增加(如图 4(b)、4(c)中的白实线尺寸所
示)。处理时间越长，基体减薄的越多、膜层增厚的越
多，且基体减少的厚度恰好等于膜层向内生长的总厚

度，这再一次说明膜层确实存在向内、向外均生长的

情况。比较膜层向内、向外生长尺寸的大小，可以看

出，向外生长的尺寸始终大于向内的尺寸。5 min 处
理下膜层向内、向外生长的尺寸比较接近，而 10 min
下膜层向外生长的尺寸占整个膜层厚度的 2/3 左右。
这说明随着微弧氧化处理时间的延长，膜层向外生长

的速率较向内生长的速率明显提高。 
全基体直接测量法可直接、直观地对基体和膜层

的尺寸变化同时进行观察与测量，但因基体材料较薄

需细心制备检测试样。 
2.1.3  膜层宏观测量计算法 
图5所示为不同时间下膜层的生长情况。从图5(a)

可以看出，不同时间下所得的膜层均存在向内、向外

生成的现象。同时，不同时间下所有膜层向外生长的

尺寸均大于向内的尺寸，仅向外、向内生长尺寸之间

的差别有所不同。5和 30 min时膜层向外生长尺寸略
大于向内的尺寸，向内、向外尺寸基本各占总膜厚的

一半，而其他时间下膜层向外生长的尺寸明显大于向

内的尺寸，且其尺寸占总膜厚的比例在 60 %左右。 从

图 5(b)可以看出，随着时间的增大，膜层的生长速率
不断降低，前期降低幅度较大，10 min后降低幅度明
显减少。 
膜层宏观测量计算法的膜层试样制备相对容易，

但不能直观地观察到膜层在不同方向上的生长情况。 
 

 
图 4  微弧氧化处理前后薄片试样的截面形貌及尺寸 

Fig. 4  Cross-section morphologies and dimensions of thin 

samples before and after MAO treatment for different times:  

(a) 0; (b) 5 min; (c) 10 min 

 
表 2  不同时间下所得膜层向内、向外生长尺寸 

Table 2  Inward and outward thickness of MAO coatings 

prepared for different times 

Time/min 
Thickness/μm 

Inward Outward Total 

5 3.1 3.5 6.6 

10 3.9 6.9 10.8 
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2.2  膜层的微观形貌及元素分布  
膜层的微观形貌及元素分布分别如图6和7所示。

其中图 6所示为处理时间分别为 5 min(见图 6(a)和(b))
和 50 min(见图 6(c)和 6(d))时镁合金微弧氧化膜的表
面形貌。从图中可以看出：膜层表面布满了大小不同

的微孔，而且随着微弧氧化处理时间的由短到长，膜

层表面的孔径呈现由小到大的变化趋势，且微孔的直

径在小于 10 μm范围内。这一现象和特征在文献[19]
中已报道过，并在后续工作中有更详尽的研究。 

 

本研究中膜层中的主要元素为Mg、Al、Si、O和
F 5 种元素，各元素在膜层截面中的含量分布情况如
图 7 所示。从图 7 中看出，Mg 在膜基面处的含量多
于膜层中其他区域的含量，但明显少于基体中的含量；

Al、O 在膜层外部和内部含量几乎没有差别；Si、F
两元素在膜层中的含量分布情况差别较大，Si在膜层
外部的含量较内部的要多，而 F则较多地分布于膜层
的内部。 
结合膜层的元素分布可推知，膜层中的Mg和 Al

两元素来自镁合金基体，而 Si、O和 F 3元素来自电
解液。5 种元素能够分别从原来的基体或电解液中进
入到膜层中，表明微弧氧化过程中，来自基体的物质

与来自电解液的物质在电场的作用下发生对向迁移，

相遇后相互反应形成膜层。正是因为成膜反应的反应

物分别来自基体和电解液，并且对向迁移，从而使得

所成膜层表现出向内、外两个方向同时生长。 

图 5  不同时间下膜层的生长情况 

Fig. 5  Coating growth prepared under different times: (a) 

Inward, outward and total thickness of coatings; (b) Growth 

rate of coatings 基于膜层存在微孔的特征，若将膜层由膜基面到 
 

 
图 6  不同处理时间时镁合金微弧氧化膜的表面形貌 

Fig. 6  Surface morphologies of MAO coatings at different treating times: (a), (b) 5 min; (c), (d) 50 min 
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图 7  微弧氧化膜层中主要元素的分布及截面形貌 

Fig. 7  Distributions of key elements contained in MAO coating prepared in silicate-containing electrolyte and cross-sectional 

morphology 

 
外表面剖切成若干层，微弧氧化膜可以看成是由布满

微孔的诸多层片堆积而成，并且越靠近膜基面，孔径

越小；而越靠近膜外表面，孔径越大，这说明膜层外

部的疏松程度比其内部的要大一些，这主要是因为微

弧氧化过程中随着膜层的增厚，火花的放电和击穿过

程越难以进行。同时，由于形成的膜层将基体和电解

液隔开，膜层继续生长时，该已经形成的膜层会阻碍

反应物质的迁移，而图 7 中各元素在膜层截面的分布
存在差异的现象已充分表明了这一点。随着膜层的生

长，膜厚的不断增大，膜层对各反应物质迁移的阻碍

作用也进一步增大，从而使得参与成膜反应的物质的

量不断减少，此外，外膜层靠近电解液里的自由物理

空间，而内膜层在生长空间上受到外部膜层和内部基

体的双向限制。这 3个方面的综合作用使得膜层向外
生长的尺寸大于向内生长的尺寸，也导致膜层的生长

速率逐步降低。 
 

3  结论 
 

1) 分界区直接观察法、全基体直接测量法和膜层

宏观测量计算法等 3种研究方法的设计是本研究的关

键，制备得到符合这 3种研究需求的合格试样是难点。 

2) 分界区直接观察法从膜层截面中直接观察到

镁合金微弧氧化膜的确存在向内、向外生长的现象，

为膜层的生长方式提供了直观的证据。 

3) 全基体直接测量法可直接、直观地对基体和膜
层的尺寸变化同时进行观察与测量，其结果同样表明

膜层同时向内、向外生长，同时膜层向外的生长速率

大于向内的。 
4) 膜层宏观测量计算法的结果再次表明，镁合金

微弧氧化膜层存在向内、向外生长的现象，并且不同

时间下膜层向外生长的尺寸均大于向内生长的尺寸，

但膜层整体的生长速率逐步降低。 
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