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摘  要：采用 X 射线衍射仪、金相显微镜、扫描电镜、透射电镜及显微硬度计等研究挤压 Mg-2Dy-0.5Cu(摩尔分

数，%)合金板材的显微组织及时效硬化行为。结果表明：铸态合金主要由 α-Mg 枝晶、分布在枝晶间片层状的

18R-LPSO 相以及少量不规则的 MgDy3颗粒相组成。挤压后，合金发生动态再结晶，粗大的 LPSO 相碎化并沿挤

压方向排列，少量细小片层状的 14H-LPSO 相在再结晶的 α-Mg 晶粒内析出。随着时效时间的增加，14H-LPSO

相的体积分数逐渐增加并粗化，合金的硬度增加且在 72 h 达到峰值。合金峰值硬度的产生主要归结为高体积分数

14H-LPSO 相的析出强化。 
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镁合金具有低的密度、高的比强度、比刚度和易

于回收等特点，部分镁合金已被广泛应用于航空航天、

汽车和 3C 产品等领域[1]。然而，由于传统的镁合金在

室温下低的抗拉强度和有限的伸长率限制了其发展和

应用[2−3]。因此，开发新型高强度、高韧性的镁合金至

关重要。 
最近的研究表明 [4−6]，含长周期堆垛有序结构

(LPSO)的 Mg-Zn-RE (RE 为稀土元素，主要包括 Y、

Gd 和 Dy 等)合金显示了优异的室温及高温力学性能。

KAWAMURA 等[4]利用粉末冶金法制备 Mg97Zn1Y2合

金在室温的拉伸屈服强度为 600 MPa，伸长率为 5%。

合金优异的拉伸性能主要归结为晶粒细化和 LPSO 相

强化。目前，已报道的 LPSO 相结构主要包括 6H、14H、

18R、10H 和 24R，其中 14H 和 18R 较为常见[7−8]。

18R-LPSO 相是一种高温亚稳相，热处理后可转变成

14H-LPSO 相[9]。同时，LPSO 相的结构、类型、尺寸、

分布和体积分数等因素影响 LPSO 相强化效果，影响

合金的力学性能。研究结果表明[10−11]，热挤压+等温

时效可有效的细化晶粒，改变 LPSO 相的类型，提高

LPSO 相的体积分数，并进一步提高合金的力学性能。

LIU 等[10]研究了挤压 Mg-7Y-4Gd-0.5Zn-0.4Zr 合金在

250 ℃等温时效的析出行为。研究结果表明，该合金

挤压后，晶粒明显细化，晶内出现 14H-LPSO 相，在

250 ℃时效 25 h 出现时效硬化峰值，该峰值的出现主

由于时效过程中 β′相以及 14H- LPSO 相的析出强化。

LENG 等[11]研究挤压态的 Mg-9RY-4Zn 合金的时效硬

化行为。研究结果显示：峰值态合金在室温和 250 ℃
的最大抗拉强度、屈服强度及伸长率分别为 285 MPa、
276 MPa、8.6%和 243 MPa、316 MPa、16.3%。如此

优异的力学性能主要是由于再结晶晶粒内高体积分数

的 14H-LPSO 相和大量堆垛层错的共同强化。 
课题组的研究表明[12]，挤压+时效后的 Mg-Dy-Zn

合金显示了较高的高温力学性能，300 ℃时合金的最

大抗拉强度、屈服强度及伸长率分别为 260 MPa、245 
MPa、36%。合金优异的高温力学性主要由于稳定的

显微组织和 LPSO 相的析出强化。然而，利用高熔点

元素进行合金化可形成高温稳定的 LPSO 相，进一步

提高合金的高温力学性能。过渡元素 Cu 与 Zn 位于同

一周期，具有高的熔点，并且由 Cu 形成的 LPSO 相

也分别在铸态的 Mg97Y2Cu1
[13]和 Mg96.8Dy2.2Cu1

[14]  

合金中发现。课题组前期的研究显示 [ 1 5 ]，与铸态

Mg-Dy-Zn 合金相比，铸态 Mg-Dy-Cu 合金具有较高

的力学性能，其室温的最大抗拉强度、屈服强度及伸

长率分别为 170 MPa、110 MPa 和 12.7%。因此，为 
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了进一步促使 LPSO 相弥散分布，提高 LPSO 相的耐

热性，本文作者制备挤压态 Mg-Dy-Cu 合金板材，并

研究了合金在等温时效过程中的组织演变和时效硬化

行为，为开发新型耐热稀土镁合金奠定理论基础。 
 

1  实验 
 

实验合金的名义成分为 Mg-2Dy-0.5Cu(摩尔分

数，%)合金。将纯 Mg、纯 Cu 和 Mg-20Dy(质量分数，%)
中间合金分别放入石墨坩埚中，在熔盐覆盖剂的保护

下利用电阻炉对坩埚进行加热，当温度升高到 750 ℃
后，待金属完全熔化，均匀搅拌 10 min，使合金元素

充分混合，然后将炉内温度降到 720 ℃，静置 30 min
后，将合金液注入直径为 85 mm，长度为 350 mm 的

水冷模具中，得到 d 85 mm 的合金锭。车削合金锭表

面，得到 d 80 mm 的合金锭，在 360 ℃，挤压比为

17: 1 的条件下进行挤压。将挤压合金板材用线切割机

制备成 10 mm×10 mm×10 mm 的立方块试样，随后

在 Al-708P 型电阻炉中进行 250 ℃的时效处理。 
利 用 Olympus−BX51 型 光 学 显 微 镜 、

D/MAX−2500 PC 型 X 射线衍射仪(XRD)、Quanta 
Feg450 型扫描电子显微镜(SEM)，Tecnai G2 F20 型透

射电子显微镜(TEM)对合金的物相和晶体结构进行观

察和分析。合金的金相试样经粗磨、细磨、抛光后在

苦味酸溶液(2.75 g 苦味酸+45 mL 乙醇+5 mL 蒸馏水+ 
2.5 mL 乙酸)下腐蚀，腐蚀后用 2%(体积分数)的 HNO3

和酒精混合液再次清洗去除腐蚀产物。透射试样经细

磨、抛光成为厚度约为 30 μm 的薄片，再经离子减薄

仪进行减薄，制备成直径为 3 mm 的薄膜样品。合金

中 LPSO 相的体积分数以及长宽通过 Image-Pro Plus 
6.0 软件测量，每个数值的测量至少选取了 10 张 SEM
像进行统计，并取平均值。硬度测试在 HV−100 型显

微硬度计上进行，载荷 3 N，保载时间为 15 s。每个

压痕均覆盖基体和第二相，且每个试样测 10 个硬度

值，取其平均值。 
 

2  结果和讨论 
 
2.1  显微组织 

图 1 所示为铸态合金的光学显微组织和 XRD 谱。

由图 1(a)可知，铸态合金主要由 α-Mg 枝晶和分布在

枝晶内的第二相组成。铸态合金的 XRD 谱显示合金

主要为 α-Mg 和 18R-LPSO 相的衍射峰，如图 1(b)所

示。图 2 所示为铸态合金的扫描组织。合金的第二相

主要由分布在枝晶间的片层状相以及少量位于晶内的

颗粒相组成。表 1 的 EDS 分析结果显示，片层状相(如
图 2 中 B 区)的平均化学成分为 Mg-4.5Dy-3.7Cu (摩尔

分数，%)。根据先前的研究[15]，这种片层状相是具有

18R-LPSO 结构的 Mg12DyCu 相，其具有密排六方 
(HCP)晶体结构，晶格常数分别为 a=0.321 nm，c=  

 

 
图 1  铸态合金的光学显微组织和 XRD 谱 

Fig. 1  Optical microstructure(a) and XRD pattern(b) of 

as-cast alloy 

 

 

图 2  铸态合金的 SEM 像 

Fig. 2  SEM image of as-cast alloy 
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表 1  图 2 中颗粒相的 EDS 分析结果 

Table 1  EDS results of particles shown in Fig. 2 

Position 
Mole fraction/% 

Mg Dy Cu 

A 99.5 0.5 0 

B 91.8 4.5 3.7 

C 25 75 0 

 
4.86 nm。这种 18R-LPSO 相也在铸态的 Mg97.5Zn0.5Dy2

合金[16]和 Mg97Zn1Y2合金[17]中报道，不规则颗粒相(如
图 2 中 C 区)平均的化学成分为 Mg-75Dy(摩尔分

数，%)，其化学成分中 Mg 与 Dy 的摩尔比为 1:3。因

此，确定该颗粒相应为 MgDy3相，这种相的形成主要

是由于合金在凝固过程中 Mg 和 Dy 原子的偏聚形成

的富含 Dy 的固溶体，并且在后续的挤压和时效过程

中依然存在。但由于其数量较低，因此，在 XRD 谱

中没有检测到该相的衍射峰。 
图 3 所示为挤压态合金的光学显微组织。铸态合

金中的Mg3Dy和 18R-LPSO相在挤压过程中被碎花并

沿挤压方向分布形成挤压带，如图 3(a)。挤压过程中

合金部分区域发生动态再结晶，晶粒明显细化[18−19]，

形成再结晶区，如图 3(b)。挤压后合金的平均晶粒尺

寸为 1.8 μm。图 4 为挤压态合金的 SEM 像。由图 4 
 

 
图 3  挤压态合金的光学显微组织 

Fig. 3  Optical microstructure of extruded alloy: (a) Low 

magnification; (b) High magnification 

 

 

图 4  挤压态合金的 SEM 像 

Fig. 4  SEM image of extruded alloy 

 
可知，合金经挤压后其组织除了 α-Mg 基体，晶界的

片层状相和立方体颗粒 MgDy3相以外，还出现了一种

晶内的片层状相。为了进一步确定晶界片层状相和晶

内片层状相的结构，图 5 显示了两种片层状相的 TEM
像以及对应的 SAED 谱。图 5(a)显示了分布在晶界处

的片层相，由该相的SAED谱可知(见图5(b))，从(0001)
面到(0002)面对应衍射斑点的间距被 5 个衍射斑点平

分，因此，该相为 18R LPSO 结构[20]。图 5(c)显示了

分布在晶内的片层相，由该相的 SAED 谱可知(见图

5(d))，从(0000)面到(0002)面对应衍射斑点的间距被

13 个衍射斑点平分，因此，该相为 14H LPSO 结构，

具有密排六方 (HCP)结构，晶格常数分别为 a=   
0.325 nm，c=3.694 nm[7, 20]。图 6 所示为挤压态合金的

XRD 谱。由图 6 可知，除了铸态 α-Mg 和 18R-LPSO
相的衍射峰外，合金中还出现 14H-LPSO 相的衍射峰，

这与图 5(d)的 SAED 结果相一致。 
 
2.2  时效硬化行为 

图 7 所示为挤压态合金在 250 ℃的时效硬化曲

线。由图 7 可知，挤压合金的硬度随时效时间的增加

而先增加后降低。挤压合金(时效时间为 0)的最初硬度

为 87 HV。在 72 h，合金达到时效峰值，峰值硬度为

94 HV，相比挤压态合金，挤压峰值态合金的硬度提

高了 8%。在 150 h，合金硬度降到 88 HV。 
图 8 所示为挤压态，挤压峰值态和挤压过时效态

合金的 XRD 谱。由图 8 可知，14H-LPSO 相的衍射峰

随时效时间的增加而增加，这表明该相的体积分数逐

渐增加。此外除 α-Mg、18R-LPSO 相和 14H-LPSO 相

的衍射峰并没有发现其它相的衍射峰，这说明合金在

时效的过程中没有新相的形成。图 9 所示为挤压态、 
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图 5  挤压峰值态合金中片状相的 TEM 像及相应的 SAED 谱 

Fig. 5  TEM images((a), (b)) and corresponding SAED patterns((c), (d)) of lamellar phases in peak-aged extruded alloy 

 

 

图 6  挤压态合金的 XRD 谱 

Fig. 6  XRD pattern of extruded alloy 

 

图 7  挤压态合金在 250 ℃的时效硬化曲线 

Fig. 7  Age-hardening curve of extruded alloy at 250 ℃ 
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图 8  挤压态合金时效过程中的 XRD 谱 
Fig. 8  XRD patterns of extruded alloy during aging process: 
(a) Initial state; (b) Peak-aged state; (c) Over-aged state 

挤压时效峰值态以及挤压过时效态的光学显微组织。

由图 9(a)、(c)和(e)可知，随着时效时间的增加，挤压

合金中再结晶区域的面积增加，合金的晶粒尺寸也略

微增加。挤压态和挤压时效峰值态合金的平均晶粒平

均尺寸分别为 1.8 和 2.1 μm。时效 150 h，挤压态合金

的平均晶粒尺寸增加到 10.8 μm。同时，由图 9(b)、(d)
和(f)可以看出，合金在时效的过程中再结晶区晶粒内

析出 14H-LPSO 相逐渐增加，该相在挤压态、挤压时

效峰值态和挤压过时效态的体积分数分别为 35%、

54%和 80%。然而随着时效时间的增加，14H-LPSO
相的形貌也逐渐发生改变。如图 9(b)、(d)和(f)所示，

在时效初期(时效 0 h)，14H-LPSO 相的平均长度(l)和
宽度(d)分别为 2.25 和 0.26 μm；在时效峰值态(72 
h)LPSO 相的长、宽略微增加(l=2.37 μm，d=0.25 μm)；  

 

 
图 9  挤压态合金在时效过程中的显微组织 

Fig. 9  Microstructures of extruded alloy during aging process: (a), (b) Initial state; (c), (d) Peak-aged state; (e), (f) Over-aged state 
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在时效 150 h，其平均长度和宽度明显增加，分别为

4.01 μm 和 1.37 μm，表明该相在时效过程中发生粗化。

研究表明，14H-LPSO 相的析出可有效的阻碍位错运

动，提高合金的力学性能[14]。本合金在时效 72 h 时，

晶内析出大量细小片层状的 14H-LPSO 相，且合金的

平均晶粒尺寸几乎不变。因此，高体积分数 14H-LPSO
相的析出强化和晶粒细化导致合金时效硬化行为的产

生。然而，合金在时效 150 h 时，尽管 LPSO 相的体

积分数增加，但平均晶粒尺寸也明显增大且析出的

14H LPSO 相发生严重粗化。由晶粒粗化和 LPSO 相

粗化所导致的弱化作用高于高体积分数 LPSO 相引起

的强化作用。因此，合金在时效 150 h 时显示较低的

硬度值。 
 
2.3  14H-LPSO 相形成机理 

目前，合金中 14H-LPSO 相的形成存在两种机

理：1) 18R-LPSO 相原位转变[21]；2) 过饱和 α-Mg 固

溶体的析出[22−23]。本研究中 14H-LPSO 相的形成主要

是因热挤压和时效导致过饱和 α-Mg 固溶体析出的结

果，其中 14H-LPSO 相的形成包括两个阶段：第一阶

段是在合金挤压过程中形成，第二阶段是在合金时效

过程中析出。先前的研究表明[24−25]，LPSO 相的形成

需要同时满足堆垛序和化学序，即 LPSO 相的形成需

要堆垛层错的存在及固溶原子的扩散。铸态合金因 Dy
和 Cu 的添加导致合金中产生大量的堆垛成错。同时，

热挤压过程中合金的化学成份偏析消除，增加了 Dy
和 Cu 元素在镁中达到的固溶度[26]。另外，热挤压可

以产生位错集中并在位错的周围产生局部的应变区，

这种应变区增加了 Dy 和 Cu 原子的扩散速率，促进了

LPSO 相化学序的形成[10]，当合金中的 Dy 和 Cu 原子

扩散到堆垛层错上，当结构序和化学序同时满足时，

14H-LPSO 相便在挤压合金的再结晶晶粒内析出，如

图 5(c)所示。LIU 等[26]研究挤压 Mg-Y-Zn 合金在时效

过程中 14H-LPSO 相的析出过程：α-Mg′(SSSS)→ 
α-Mg+14H-LPSO，其中 α-Mg′(SSSS)指为过饱和固溶

体，α-Mg 为固溶体接近平衡状态。从图 9(b)、(d)和(f)
可以看出，14H-LPSO 相是在 α-Mg 晶粒内形成，表明

挤压态合金在时效过程中该相的形成与过饱和 α-Mg
固溶体的分解相关。此外，合金在时效过程中，由于

枝晶界处的 18R-LPSO 相是一种亚稳相，部分 Dy 和

Cu 将由 18R-LPSO 相向镁基体中扩散，形成过饱和的

α-Mg 基体，当 Dy 和 Cu 原子在堆垛层错的界面的摩

尔比为 2:1 时，基体内 14H-LPSO 相将在镁基体中析

出。随着时效时间的增加，合金中析出的 14H-LPSO
相的体积分数增加，然而 18R-LPSO 相逐渐减少，晶

粒内析出的 14H-LPSO 相沿着 α-Mg 基体的 c 轴生长

而粗化[27]，如图 9(b)、(d)和(f)所示。因此，前者的硬

化作用略高于后者的软化作用，导致合金在时效过程

中显示了较低的时效硬化行为。 
 

3  结论 
 

1) 铸态合金主要由 α-Mg 枝晶，分布在枝晶间片

层状的 18R-LPSO 相以及少量的 MgDy3颗粒相组成。

挤压后，合金发生动态再结晶，晶粒明显细化，合金

的平均晶粒尺寸为 1.8 µm。片层状 18R-LPSO 相被挤

碎并沿挤压方向形成挤压带，同时少量细小片层状的

14H-LPSO 相在动态再结晶的 α-Mg 晶粒内析出。 
2) 挤压态合金在 250 ℃时效的过程中，随着时

效时间的增加，14H-LPSO 相在 α-Mg 晶粒内逐渐析

出，体积分数增加且粗化，合金的硬度先增加后降低。

合金在 72 h 达到时效峰值，其硬度为 94 HV，相比挤

压态，峰值态合金的硬度提高了 8%。时效峰值硬度

的产生主要归结为高体积分数 14H-LPSO 相的析出强

化。 
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Microstructures and age-hardening behavior of  
extruded Mg-Dy-Cu alloy sheet 
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School of Materials Science and Engineering, Lanzhou University of Technology, Lanzhou 730050, China; 
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Abstract: The microstructure and age-hardening behavior of an extruded Mg-2Dy-0.5Cu (mole fraction, %) alloy sheet 

were investigated by X-ray diffractometer, optical microscopy, scanning electron microscopy, transmission electron 

microscopy and microlardness tester. The microstructures of the as-cast alloy mainly consist of α-Mg dendrites, the 

18R-long period stacking ordered (LPSO) phase distributes among α-Mg dendrites and a small number of MgDy3 particle 

phases. After extrusion, dynamic recrystallization (DRX) occurs and fine microstructure is obtained during extrusion. 

Some coarse 18R-LPSO phases are crushed and distributed along the hot extrusion direction. Moreover, few fine lamellar 

14H-LPSO phases precipitate in DRX α-Mg grains. With the increase of aging time, the volume fraction of 14H-LPSO 

phase gradually increases and the phases coarsen, the hardness of the alloy increases and reaches a peak at 72 h, which is 

mainly attributed to the precipitation strengthening of the high volume fraction of 14H-LPSO phase. 

Key words: Mg-Dy-Cu alloy sheet; LPSO phase, microstructure; aging behavior 
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