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摘  要：采用铜模喷铸与等温热处理相结合，制备出纳米 SiC 参与下快冷镁合金细晶组织，研究热处理温度对非

平衡凝固镁合金固溶组织转变的影响及其高温晶粒长大行为。结果表明：提高冷速与添加纳米 SiC 可实现镁合金

的复合细化，有利于形成细小花瓣状组织。经 320、370 和 400 ℃等温处理 2 h 后，快冷 AZ91+2%纳米 SiC 合金

从不完全固溶向完全固溶发生转变，溶质偏析程度降低，同时，晶界 β-Mg17Al12相不断消失，最终获得多边形等

轴晶组织。由于纳米 SiC 对晶界迁移起到良好的抑制作用，亚稳细晶组织的高温晶粒长大行为得到有效控制，其

中经 400 ℃固溶 8 h 后的平均晶粒尺寸仅为 13 µm，快冷合金的热稳定性得到显著提高。 
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    镁合金具有良好的比强度和比刚度、优异的阻尼

减震及尺寸稳定性能，在汽车交通、电子通讯及航空

航天等国防领域得到广泛应用[1]。AZ91 作为目前使用

最广的商用镁合金，铸态组织由 α-Mg 基体和

β-Mg17Al12 相所组成，其中晶界处溶质偏析引起的 β

相具有硬脆特征，易产生裂纹，严重降低合金的变形

能力[2−4]。此外该相熔点低，导致合金高温力学性能差。

因此，控制并消除 β相，提高材料组织均匀性，对于

改善镁合金力学性能具有重要意义[5]。 

    随着喷射沉积、熔体旋铸及激光熔凝等技术的开

发，快速凝固引起的溶质截留及晶粒细化结果可以显

著降低镁合金中的溶质偏析，β 相的形成受到有效抑

制，合金组织均匀性得到极大改善[6−10]。因此，非平

衡凝固及其影响下的组织调控已成为高性能镁合金研

发的重要领域[11]。 

    通过高温条件下将第二相溶入基体，固溶处理有

利于提高基体组织的成分均匀性，消除镁合金晶界处

的脆性 β相[12−15]。合金凝固阶段所经历的相变路径不

仅影响到材料的铸态组织及其力学性能，也是热处理

工艺规范制定的重要依据[16]。由于快速凝固过程中所

形成的细晶组织是一种特殊的非平衡亚稳相，多余的

能量作为晶界能被储存在晶界上。经高温固溶或退火

处理后，细晶组织受晶界能降低的驱动会发生粗化现

象[17−19]。因此，理想的快冷镁合金固溶工艺不仅要保

证 β相完全溶入基体，同时要避免细晶组织发生过分

长大而破坏原始非平衡凝固组织特征。 

    本文采用铜模喷铸与高温固溶处理相结合，系统

研究纳米 SiC 对快冷镁合金晶粒细化及高温组织的影

响，重点探讨不同热处理温度下固溶组织的转变和纳

米 SiC 对镁合金高温晶粒长大的抑制效应，从而为亚

稳细晶组织的制备及其热稳定性改善提供参考。 

 

1  实验 

 

    试验材料为AZ91合金，其化学成分为(质量分数，

下同)：Al 8.5%~9.5%，Zn 0.45%~0.9%，Mn 0.17%，

Si 0.05%，Fe 0.004%，Cu 0.015%，Ni 0.001%，杂质 

0.001%，其余为 Mg。SiC 颗粒尺寸为 40~60 nm。采

用搅拌摩擦加工技术实现纳米 SiC 均匀分散。首先在

厚度为 12 mm 的 AZ91 合金薄板上钻出间距为 6 mm

系列盲孔，填入 SiC 粒子并压实后置于旋转搅拌摩擦

机中进行挤压加工，从而制备出颗粒含量为 6%的中

间合金。然后利用混合称量方式配比出 AZ91+2%SiC

目标合金[20]。 

    铜模喷铸实验在高真空高频感应炉内进行，该装 
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置主要包括真空获得系统、感应加热熔炼系统、红外/

热偶温度采集系统和惰性气体喷铸系统。首先将合金

原料装入尺寸为直径 15 mm×150 mm 的石英坩埚中，

移动支架位置并调整坩埚与铜模间相对高度，确保坩

埚底部小孔正对铜模内腔中心。启动机械泵预抽真空

至 5 Pa 后返充 99.999%高纯 Ar 到 0.03 MPa，避免熔

炼过程中镁元素氧化挥发。合金完全熔化并均匀混合

后，坩埚上方通入绝对压力为 0.12 MPa 的 Ar，金属

液被垂直喷射入内径 8 mm 的紫铜模具内，从而制备

出快冷合金试棒。为对比研究纳米 SiC 及铜模激冷的

复合细化效果，采用该装置还分别制备出未进行喷铸

操 作 而 随 炉 自 然 冷 却 的 原 位 熔 炼 AZ91 及

AZ91+2%SiC 铸态合金。 

    快冷合金试棒经线切割加工成厚度 3 mm 的圆片

后，放入箱式坩埚电阻炉内进行等温固溶处理，其控

温精度为±2 ℃。热处理温度分别设置为 320、370 和

400 ℃，保温时间为 2~8 h。固溶处理结束后试样被迅

速快淬到冷水中，以保存其高温显微组织。 

    试样经镶嵌、打磨、抛光及 5%柠檬酸腐蚀后，

采用 VHX−600E 型三维超景深显微镜进行光学显微

组织分析，并利用 Image-Pro Plus 6.0 软件分析快冷合

金及其固溶组织中共晶相体积分数。为确保数据准确，

分别在试样不同区域测量 5 次，然后取平均值作为最

终结果。采用 FEI-Nova NanoSEM450 场发射高分辨扫

描电镜进行高倍组织分析，并利用 INCA Energy 250

型能谱仪对微区成分进行表征。采用丹麦 DuraScan

维氏显微硬度计测量不同条件下合金显微硬度，每个

试样至少测试 5 个结果，并取平均值作为最终硬度值。

硬度测试中所加载荷 2 N，作用时间 15 s。 

 

2  结果与分析 

 

2.1  不同冷速条件下镁合金显微组织 

    图 1 所示为不同制备条件下镁合金光学显微组

织。在常规冷速条件下，AZ91 合金铸态组织为具有

发达枝晶主干的粗大枝晶形貌，其中最大晶粒尺寸可

达 400 μm(见图 1(a))。当加入纳米 SiC 后，异质形核

数目增多，晶粒尺寸有所细化。由于 α-Mg 为 HCP 结

构，具有平行于密排面的六重对称特征，因此，形成

花瓣状形貌(见图 1(b))。铜模喷铸条件下，冷速的提

高有利于增加过冷度，同时 SiC 的存在进一步提供更

多形核质点，二者共同促进镁合金凝固过程中的形核， 

 

 

图 1  不同制备工艺下镁合金光学显微组织  

Fig. 1  Optical microstructures of AZ91 alloy fabricated by 

different conditions: (a) As-cast AZ91; (b) As-cast AZ91+2% 

nano SiC; (c) Spray cast AZ91+2% nano SiC 

 

有利于实现组织的复合细化，从而形成细小的等轴晶

组织(见图 1(c))。 

    图 2所示为铜模喷铸AZ91+2%纳米SiC合金的扫

描电镜组织及元素分析结果，其中晶界处含有较高 Al

元素，局部存在少量 Si 元素。这是由于随凝固过程进

行，具有较低 Al 含量的 α-Mg 相在合金液中不断形成

并长大，导致残余液相、尤其凝固界面前沿受溶质再

分配影响而发生 Al 元素富集，从而在初生枝晶间发生

共晶反应。由于该共晶组织中的 α-Mg 相依附于初生

α-Mg 相形核并生长，最终在晶界处形成离异共晶

β-Mg17Al12相。 
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图 2  铜模喷铸 AZ91+2%纳米 SiC 合金扫描电镜组织及元素分布结果 

Fig. 2  SEM images and element distributions of spray cast AZ91+2% nano SiC alloy: (a) SEM image; (b) Al; (c) Si; (d) Mg 

 

2.2  固溶温度对快冷镁合金晶界组织的影响 

    由于晶界处 β相熔点低且具有硬脆特征，严重降

低镁合金高温力学性能及室温塑性变形能力，因此，

需通过固溶处理进行有效控制。图 3 所示为铜模喷铸

AZ91+2%纳米 SiC 合金经 320 ℃、2 h 等温处理后的

显微组织。由于高温条件下晶界处低熔点共晶相发生

熔解，晶粒形貌逐渐清晰(见图 3(a))。然而扫描组织中

可看到该条件下晶界处 β相含量并未发生明显变化，

仍以不连续网状形式分布(见图 3(b))，高倍组织可进

一步观察到晶界处存在较多体积分数的 β相，并且其

所对应的 Al 元素含量高达 28.05%(见图 3(c))。因此，

可推断由于该温度条件下热激活效应不足导致原子扩

散速率较慢，晶界相的消失不彻底，快冷镁合金处于

不完全固溶状态。 

    通过高温原子扩散实现成分均匀，固溶处理可以

有效消除第二相，其中温度是决定原子扩散快慢的关

键因素。温度越高，用于克服扩散能垒的激活能越大，

原子越易迁移，扩散速度越快[21]。图 4 所示为快冷

AZ91+2%纳米 SiC 合金经 370 ℃、2 h 等温处理后的

显微组织。随固溶温度升高，原始晶界处不连续粗大

β 相逐渐消失，组织形貌由花瓣状向多边形等轴晶发

生转变(见图 4(a))。结合扫描组织分析可知，该固溶温

度下，快冷合金中 β相体积分数明显下降，但仍存在

少量晶界相。能谱分析结果表明该基体组织中 Al 含量

为 5.68%。此外晶界处还发现富集少量 C、Si 元素，

可推断为纳米颗粒的存在(见图 4(b))。 

    图 5 所示为铜模喷铸 AZ91+2%纳米 SiC 合金经

400 ℃、2 h 等温处理后的显微组织。随固溶温度进一

步提高，未发生明显晶粒长大现象，原始细晶组织仍

然保存，平均晶粒尺寸仅为 8 µm(见图 5(a))。扫描组

织分析可知，该条件下 β相几乎完全溶入基体，仅局

部残存微量第二相，基本可获得均匀单相固溶体组织

(见图 5(b))，表明该温度下快冷合金发生完全固溶现

象。能谱分析结果表明，基体中溶质 Al 含量持续增加，

达到 7.24%，接近于合金原始成分，说明经快冷和高

温固溶处理后，受溶质截留及高温扩散综合影响，溶 
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图 3  铜模喷铸 AZ91+2%纳米 SiC 合金经 320 ℃、2 h 等温处理后的显微组织 

Fig. 3  Microstructures of spray cast AZ91+2% nano SiC alloy after being annealed at 320 ℃ for 2 h: (a) OM image; (b) SEM 

image; (C) SEM image and EDS spectra of enlarged microstructure 

 

 

图 4  铜模喷铸 AZ91+2%纳米 SiC 合金经 370 ℃、2 h 等温处理后的显微组织  

Fig. 4  Microstructures of spray cast AZ91+2% nano SiC alloy after being annealed at 370 ℃ for 2 h: (a) OM; (b) SEM image and 

EDS spectra 

 
质偏析得到有效控制。随着第二相的消失，纳米 SiC

被不断推移，最终富集于晶界交汇处。 

    图 6所示为铜模喷铸AZ91+2%纳米SiC合金及其

经 400 ℃、2 h 固溶处理后的 XRD 谱。对比分析可知，

原始快冷镁合金的微观组织主要由 α-Mg 所组成，同

时存在少量的 β-Mg17Al12相，这与图 2 中扫描电镜组

织及能谱分析结果相一致。经 400 ℃、2 h 固溶处理后，

快冷合金中 β 相衍射峰消失，基本呈现为单相 α-Mg

固溶体，从而进一步表明该固溶处理条件下，晶界处

的离异共晶 β-Mg17Al12相已完全溶入基体中。 

    图 7 所示为不同固溶温度下铜模喷铸 AZ91+2%

纳米 SiC 合金晶界处 β相体积分数及显微硬度的变化

结果。随固溶温度的升高，β 相消失速率加快，并且

其含量持续下降，分别由原始快冷组织中的 18.2%降 
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图 5  铜模喷铸 AZ91+2%纳米 SiC 合金经 400 ℃、2 h 等温处理后显微组织  

Fig. 5  Microstructures of spray cast AZ91+2% nano SiC alloy after being annealed at 400 ℃ for 2 h: (a) OM image; (b) SEM 

image and EDS spectra 

 

 

图 6  快冷 AZ91+2%纳米 SiC 合金及其 400 ℃、2 h 固溶处

理后的 XRD 谱 

Fig. 6  XRD patterns of rapidly cooled AZ91+2% nano SiC 

alloy after being annealed with 400 ℃ for 2 h 

 

低到 400 ℃固溶处理后的 1.156%。材料的硬度主要取

决于基体的过饱和程度、第二相数量、形态及尺寸。

经固溶处理后，大量 Al 原子溶入 α-Mg 基体中，由于

二者原子半径不同，从而在所获得的过饱和置换固溶

体中引起晶格畸变，阻碍位错运动，这种固溶强化效

果理论上有利于提高硬度[22]，然而分析图 7 可知，随

热处理温度提高，快冷 AZ91+2%纳米 SiC 合金的显微

硬度不升反降。这是由于随着合金从不完全固溶向完

全固溶发生转变，具有硬脆特征的 β相基本消失，显

著降低其对晶界迁移的抑制作用，甚至超过固溶强化

效果，最终导致材料硬度不断下降。 

 
图 7  不同固溶温度下快冷 AZ91+2%纳米 SiC 合金的硬度

及晶界共晶相体积分数 

Fig. 7  Micro-hardness and volume fraction of eutectic phase 

at grain boundary in spray cast AZ91+2% nano SiC alloy at 

different heat treatment temperatures 

 

2.3  快冷镁合金亚稳细晶组织的热稳定性 

    快冷条件下所形成的细晶组织属于非平衡亚稳

相，其中过剩的能量作为晶界能被储存在晶界上。在

高温热激活作用下，该亚稳细晶组织将不可避免地发

生晶粒长大现象，其驱动力来自于晶界间存储的能量，

而保温时间则决定了相同温度下晶粒长大的动力学过

程[23]。图 8 所示为铜模喷铸 AZ91 合金经 400 ℃等温

固溶处理后的光学显微组织。分析可知，随保温时间

的延长，快冷 AZ91 合金中发生了明显的晶粒长大现

象，其中平均晶粒尺寸由保温 2 h 时的 26 µm 急剧增

加到保温 8 h 时的 78 µm(见图 8)，说明非平衡凝固阶

段所形成的原始细晶组织在高温下易发生长大。 
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图 8  不同保温时间下铜模喷铸 AZ91 合金经 400 ℃等温处

理后光学显微组织 

Fig. 8  Optical microstructures of AZ91 alloy after being 

annealed at 400 ℃ for different holding time: (a) 2 h; (b) 4 h;  

(c) 8 h 

 

    图 9 所示为铜模喷铸 AZ91+2%纳米 SiC 合金经

400 ℃等温处理后的光学显微组织。分析可知，随着

纳米 SiC 的加入，细晶组织的高温晶粒长大能够得到

有效控制，其中固溶 4 和 8 h 后所对应的晶粒尺寸分

别为 10 和 13 µm。相比固溶 2 h 时的平均尺寸 8 µm(见

图 5(a))，均未发生明显长大，表明纳米 SiC 颗粒可以

显著提高快冷镁合金细晶组织的热稳定性。 

    由 Zener 晶粒生长理论[24]，晶粒长大时的阻力 PZ

可表示为 
 

r

f
P

4

3 V
Z


                                   (1) 

 
式中：r和 fV分别为第二相颗粒的尺寸及体积分数；σ

为晶界能。由于纳米 SiC 对晶界的迁移起到强烈的阻

碍作用，因此当小晶粒被大晶粒吞噬时，晶界滑移到

SiC 质点时会降低甚至停止其迁移速度，表现出良好

的高温组织稳定性。根据式(1)，抑制生长的阻力 PZ

随颗粒尺寸 r 的下降而升高，因此当添加相同含量的

SiC 时，纳米颗粒对细晶组织的热稳定性要优于微米

颗粒[20]。 
 

 

图 9  不同保温时间下铜模喷铸 AZ91+2%纳米 SiC 合金经

400 ℃等温处理后光学显微组织  

Fig. 9  Optical microstructures of AZ91+2% nano SiC alloy 

after being annealed at 400 ℃ for different holding time:     

(a) 4 h; (b) 8 h 

 

3  结论 

 
    1) 经 320 ℃、2 h 等温处理后，AZ91+2%纳米 SiC

快冷合金发生不完全固溶，其中晶界处 β相仍以不连

续网状形式分布，晶粒形貌与快冷合金中花瓣状组织

保持一致。 

    2) 随热处理温度提高，原子扩散速度加快。经

400 ℃、2 h 等温热处理后，AZ91+2%纳米 SiC 快冷合

金中形成完全固溶组织，晶界处 β 相基本溶入 α-Mg

基体中，溶质偏析得到有效控制，同时，材料硬度不

断下降。 

    3) 纳米 SiC 可显著提高快冷镁合金细晶组织的

热稳定性，其中 400 ℃固溶 4 和 8 h 后的晶粒尺寸分

别为 10 和 13 µm，高温晶粒长大得到有效控制。 
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Effect of annealing temperature on solid solution microstructure of  
rapidly cooled magnesium alloy containing nano SiC particles 

 

ZHANG Li-pan, YANG Wei, LIU Liang, YU Huan 
 

(National Defence Key Discipline Laboratory of Light Alloy Processing Science and Technology,  

Nanchang Hangkong University, Nanchang 330063, China) 

 

Abstract: With the combination of copper mould spray casting and isothermal heat treatment, rapidly cooled magnesium 

alloy with fine grain microstructure was prepared by adding nano SiC. The effects of annealing temperature on solid 

solution transition and high temperature grain growth behavior were elucidated. The results show that both the increase of 

cooling rate and the addition of SiC promote duplex refinement of magnesium alloy, which is beneficial to the formation 

of fine petal-like structure. After isothermal treatment at 320, 370 and 400 ℃ for 2 h, a transition from insufficient solid 

solution to complete solid solution occurs, accompanied by the reduction of solute segregation. The disappearance of 

β-Mg17Al12 in grain boundary generates the formation of polygon equiaxed grain structure. Due to the excellent inhibition 

effect of nano SiC on grain boundary migration, the grain growth at high temperature is effectively suppressed. The 

average grain size of rapidly cooled alloy after solid solution at 400 ℃ for 8 h is merely 13 µm, and the thermal stability 

of fine grain microstructure is greatly improved. 

Key words: magnesium alloy; non-equilibrium solidification; solid solution treatment; microstructure refinement; grain 

growth 
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