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摘  要：以纯镁为细化对象，研究 Al-2.8Nb-0.3B(中间合金)作为晶粒细化剂对铸态纯镁微观组织、拉伸变

形及断裂行为的影响。结果表明：随着中间合金的添加量由 0 增加至 7.14%，晶粒由毫米级的柱状晶细化

至平均直径约 196 μm 的等轴晶，最大拉伸应力由 53.8 MPa 提升至 185.4 MPa，滑移线的平均间距由 17.9 μm

减至 1.3 μm。纯镁经 7.14%中间合金细化后的拉伸断裂过程与细化前的存在显著区别：细化前，晶粒内部

首先产生滑移线，随后裂纹在最深的滑移台阶处萌生、扩展，并最终断裂；细化后，晶粒内部同样先产生

滑移线，但随后裂纹沿晶界处的第二相 β-Mg17Al12萌生裂纹和扩展，直至最终断裂。纯镁经 7.14%中间合金

细化后，合金发生显著的细晶强化，但细化后合金晶界处形成数十微米的 β-Mg17Al12 相，降低了合金的延

展性。 
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近年来，随着交通、航空航天、3C 及医用镁合

金等领域需求的增加，镁合金已成为目前的研究热

点[1]。然而，密排六方(HCP)晶体结构导致镁合金在

室温下差的塑性变形能力和强度。根据 Hall-Petch

公式[2]，晶粒细化可提高合金强度，而镁合金晶界

影响强度的贡献因子K值约为 280~320 MPaꞏμm1/2，

是铝合金 K值(约为 68 MPaꞏμm1/2)的 4~5 倍。因此，

晶粒细化对镁合金强度的提升效果相较于铝合金

更为显著[3]。镁合金熔炼过程中添加细化剂可以增

加异质形核颗粒，如 NbB2
[4]及 TiB2

[5]等可促进初生

α-Mg 的形核，达到晶粒细化的目的。Al-Nb-B 体系

中间合金是高效的晶粒细化剂[6]，LIU 等[7]研究表

明，Al-3Nb-3B 可将纯镁有效细化至 280 μm，这是

源于 NbB2 和 AlB2 相作为异质形核颗粒促进 α-Mg

的晶粒形核，而非 Al 的固溶作用。此外，镁合金

添加细化剂后，还会形成均匀分布的第二相颗粒，

如 MgSc[8]及 Mg3Bi2
[9]等起到第二相强化作用，进

一步提升其力学性能。 

镁合金的断裂一般经历裂纹萌生−裂纹扩展−

快速断裂的过程。基体中的第二相通过阻碍位错滑

移进而提升其合金强度，但第二相与基体间界面的

不连续性则会引起应力集中诱发裂纹萌生[10]。目前

的研究工作主要集中于合金微观组织观察和力学

性能试验的异步进行，只能对拉伸初始阶段和最终 
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阶段进行静态观察，不能实时获得合金拉伸过程中

组织演变的完整信息。原位拉伸技术则可以弥补传

统观测方法的不足，实现载荷作用下的微观结构观

察及力学性能测试的同步进行，为微观失效分析提

供证据[11]。崔晓明等[12]采用扫描电子显微镜(SEM)

原位观察 Mg-8.07Al-0.53Zn-1.36Nd 合金的裂纹演

变行为，发现裂纹主要萌生于粗大的 β-Mg17Al12 物

相，且其裂纹扩展方式包括沿晶扩展和穿晶扩展。

综上所述，原位拉伸技术可实时观察合金的断裂过

程，并与拉伸后的断口形貌相互验证，从而更真实

地阐明合金的拉伸断裂机制。 

为排除母体材料本身元素的影响，简化研究体

系，本文作者选取纯镁作为细化对象。由于 NbB2

可作为镁合金的有效异质形核颗粒，且含 Nb 中间

合金可在 5~150 ℃/s 的冷速范围内对镁合金进行一

致细化 [4]，本文作者选用含有 NbB2 物相的 Al- 

2.8Nb-0.3B[6]中间合金作为晶粒细化剂。为实现拉

伸断裂过程的实时观察，主要采用热机械疲劳原位

观测系统，对比研究拉伸过程中纯镁和纯镁经中间

合金细化后微观组织的演变，揭示晶粒尺寸和第二

相对纯镁拉伸断裂行为的影响规律和机制。 

 

1  实验 
 

1.1  晶粒细化实验 

细化对象为纯度达 99.9%的工业纯镁。晶粒细

化剂以纯度为 99.9%的纯铝、纯度为 99.8%的 Nb

粉以及纯度为 98%的 KBF4 采用氟盐法进行制备，

在 850 ℃下往熔融Al液中添加Nb粉及KBF4熔盐，

并加以搅拌(每 15 min 搅拌 1 次，持续 2 h)，之后

撇去表面浮渣，倒入预热至 250 ℃的铸铁模具中冷

却，得到 Al-2.8Nb-0.3B 中间合金，其中含有 1.41%

的 NbB2 物 相 [6] 。 晶 粒 细 化 实 验 首 先 进 行

Al-2.8Nb-0.3B 中间合金及工业纯镁的称量，细化剂

的添加量按 Nb 占母体材料的质量分数计算，分别

于纯镁中添加 2.5×10−4、5.0×10−4、1×10−3、2×

10−3 的 Nb 含量对应 0.89%、1.79%、3.57%、7.14%

中间合金；然后，将纯镁及中间合金打磨烘干后放

入石墨坩埚并置于氩气氛围下的感应熔炼炉中，以

200 mA 的电流将装有样品的坩埚加热至暗红色，

并以 220 mA 的电流保温 15 min；最后，熔体在保

温结束后随炉冷却形成铸锭。为保证唯一的变量是

添加细化剂与否，纯镁也以相同的实验参数进行重

新熔炼。所有铸锭反复熔炼 3 次保证铸锭的均匀性。 

 

1.2  试样制备与金相观察 

将铸锭沿距离底部 2 cm 处横向截开，分别对

下半部分的上表面与上半部分的纵截面进行金相

组织观察，上半部分观察后用于原位拉伸试样的切

割。金相试样以及原位观察试样依次经过 800#、

1500#及 2500#砂纸的打磨处理，以及 3 μm 的 SiO2

悬浮液(抛光布为尼龙材质)和 0.05 μm的Al2O3悬浮

液(抛光布为天鹅绒材质)的抛光处理。金相浸蚀液

为 2%(体积分数)硝酸酒精溶液，浸蚀时间为 3 s。 

 

1.3  成分分析与物相鉴定 

Al、Nb 及 B 元素含量的检测采用 Optima 

7300DV 型电感耦合等离子体发生光谱仪(ICP)，在

合金样品上的不同区域锯取粉末并混匀后，选取约

1 g 粉末进行分析。合金物相的确定采用 X 射线衍

射仪(XRD)在 Bruker D2 DISCOVER X 射线衍射仪

上进行，扫描范围为 20°~90°，扫描步长为 0.02°，

扫描速度为 4 (°)/min。 

 

1.4  原位拉伸试验 

采取热机械原位观察系统进行原位拉伸试验，

该系统由 Sigma 500 蔡司场发射扫描电子显微镜

(SEM)、INCA 能量色散谱仪(EDS)以及 GATAN 原

位动态拉伸试验台组成，其最大载荷为 5kN。原位

拉伸试验台和拉伸试样的尺寸如图 1 所示。原位拉

伸前，采用 5%(体积分数)硝酸酒精溶液对试样工作

段进行 10 s 的浸蚀处理，以便 SEM 下凸显晶界和

第二相。采用 SEM 的二次电子成像模式进行原位

观察并使用 EDS 对样品进行成分分析，扫描电压为

15 kV，放大倍数为 20~1000 倍。拉伸过程中密切

关注试样表面的变化，当发生细微变化时，立即停

止拉伸并保持应力，之后进行观察和拍照。拉伸速

率为 0.1 mm/min，温度为室温，纯镁试样和纯镁细

化后的试样均重复 3 次原位拉伸试验，确保结果的

可重复性。 
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2  结果与讨论 
 

2.1  中间合金对纯镁组织的影响 

图 2 所示为纯镁添加不同质量分数中间合金后

的宏观及微观金相组织形貌。左侧一列图为铸锭纵

截面宏观金相形貌，中间一列图为铸锭横截面的宏

观金相形貌，右侧一列为铸锭横截面的微观金相形

貌。从纵截面的宏观金相形貌可见，随着中间合金

添加量的增加，铸锭上部中间的缩孔尺寸逐渐减 

 

 
图 1 原位拉伸试验台和原位拉伸试样尺寸 

Fig. 1  In-situ tensile test set(a) and size of in-situ tensile specimen(b) (Unit: mm) 

 

 

图 2  经不同质量分数中间合金细化后铸态镁的宏观及微观金相组织形貌 

Fig. 2  Macroscopic and microscopic metallographies of as-cast Mg refined by master alloy with various mass fractions 
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小，且晶粒尺寸得到有效细化；至 7.14%的添加量

时，缩孔几乎消失，同时平均晶粒尺寸细化至 196 

μm。这说明 Al-2.8Nb-0.3B 在减小纯镁晶粒尺寸的

同时，还可有效改善其中的缩孔等铸造缺陷。 

图 3 所示为纯镁经不同质量分数的中间合金细

化后的晶粒尺寸及细化效率统计图。由图 3 可看出，

随着中间合金质量分数的增加，合金的晶粒尺寸逐

渐减小，且晶粒尺寸的标准差也逐渐减小。这说明

中间合金的添加不仅使纯镁的晶粒尺寸得到有效

细化，且晶粒之间的尺寸差异也显著减小。一方面，

晶粒尺寸的细化可显著增强纯镁或镁合金的强度；

另一方面，晶粒尺寸差异的减小可降低纯镁或镁合

金受力时形变的不均匀性，从而提高韧性。此外，

当中间合金添加量达 7.14%时，晶粒细化效率达

92.2%，继续添加提升效果不明显。因此，本文优

先选择添加 7.14%中间合金进行 ICP 检测、XRD 分

析及原位拉伸试验。 

 

 

图 3  纯镁经不同质量分数中间合金细化后的晶粒尺寸

及细化效率 

Fig. 3  Grain size and refinement efficiency of pure Mg 

refined by master alloy with various mass fractions 

 

为确定纯镁中成功加入 Al-2.8Nb-0.3B 中间合

金，对纯镁经 7.14%中间合金细化后的合金进行

ICP 检测。结果表明，Al 含量为 7.46%，Nb 含量

为 0.13%，B 含量为 0.02%，余量 Mg 为 92.39%。

Nb 元素由于存在团聚及烧损等现象，导致其低于

理论含量的 0.2%[6, 13]。 ICP 检测结果说明，

Al-2.8Nb-0.3B 中间合金除了对纯镁的晶粒有细化

作用外，还使纯镁得到合金化处理，即细化后的纯

镁实际上为镁合金。 

纯镁细化后不仅存在晶粒尺寸的变化，还可能

存在第二相的增加(包括凝固前的形核质点，凝固过

程中结晶形成，以及凝固后的析出)。因此，下文将

针对纯镁添加 Al-2.8Nb-0.3B 细化后的物相组成和

第二相形貌及成分进行研究。图 4 所示为纯镁及纯

镁添加 7.14%中间合金后的 XRD 谱和针对第二相

形貌及成分的表征结果。从图 4(a)的 XRD 谱可见， 
 

 
图 4  纯镁经 7.14%中间合金细化后物相组成 
Fig. 4  Phase compositions of pure Mg refined by 7.14% 
master alloy: (a) XRD pattern; (b) Second phase 
morphology and distribution; (c) EDS spectrum of second 
phase 
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纯镁添加 7.14%中间合金后其主要物相为 α-Mg 及

β-Mg17Al12。采用 Highscore 软件精修，结果表明，

其中含有 97.9% α-Mg 和 2.1% β-Mg17Al12。Mg-Al

二元相图[14]表明，亚共晶 Mg-6.92Al 合金冷却至

614 ℃时，液相中开始析出 α-Mg；随着温度继续下

降至共晶点 437 ℃，剩余液相中 Al 摩尔分数达

31%，发生共晶反应生成第二相 β-Mg17Al12。因此，

最后 Mg-6.92Al 合金完全凝固后的物相为 α-Mg 和

β-Mg17Al12，而 β-Mg17Al12 则主要分布于 α-Mg 基体

的晶界处，如图 4(b)所示。从图 4(b)大致可以估算

第二相的尺寸大多为几十微米。图 4(c)为第二相的

EDS 分析结果，表明第二相中 Mg 与 Al 的摩尔分

数比接近 17:12。因此，结合 XRD 谱和 EDS 分析

结果可以确认，纯镁添加 7.14%中间合金形成的第

二相的化学表达式为 β-Mg17Al12。 

 

2.2  Al-2.8Nb-0.3B 中间合金对力学拉伸性能的影响 

图 5 所示为纯镁和纯镁经 7.14%中间合金细化

后在原位拉伸试验中得到的力学拉伸曲线。纯镁在

外加载荷达到 310.8 N 时，开始发生断裂，即最大

拉伸载荷为 310.8 N，对应的最大拉伸应力为 53.8 

MPa。纯镁细化后的镁合金在外加载荷达到 1168.2 

N 时发生断裂，对应的最大拉伸应力为 185.4 MPa。

经计算，相较纯镁而言，经 7.14%中间合金细化后

的镁合金强度提升了约 244.6%。 

纯镁添加 Al-2.8Nb-0.3B 细化后，其强度获得

显著提升。这是由于多晶材料受到外力作用发生塑

性变形时需依靠晶粒间的相互协调配合，否则难以

变形。而相邻晶粒间不同的晶粒取向导致两者主滑

移系统取向因子不同，在外力作用下，某一晶粒首

先发生滑移，相邻晶粒内的主滑移系统则难以同时

开动，即晶界的存在使运动位错的晶体学特性受到

破坏，进而起到晶界强化作用[15]。因此，晶粒细化

后晶界数量增加，进而合金的强度获得提升。 

 

2.3  Al-2.8Nb-0.3B 中间合金对纯镁拉伸变形断裂

机制的影响 

    为进一步探究 Al-2.8Nb-0.3B 中间合金对纯镁

力学拉伸性能的影响机制，对拉伸变形和断裂过程 

 

 

图 5  纯镁和纯镁经 7.14%中间合金细化后的力学拉伸 

曲线 

Fig. 5  Mechanical tensile curves of pure Mg and pure Mg 

refined by 7.14% master alloy: (a) Force−displacement 

curves; (b) Stress−strain curves 

 

中表面的微观组织形貌演变进行了原位观察。图 6

所示为原位拉伸过程中不同拉伸位移时纯镁和纯

镁经 7.14%中间合金细化后合金的表面微观组织形

貌，其中图 6(a)所示为纯镁的原始微观形貌。当拉

伸位移 x=0.32 mm、外加载荷 F=70.17 N、应力

σ=12.14 MPa 时，纯镁试样的表面开始产生滑移线，

即位错开始启动并滑移至表面，如图 6(c)及(d)所示。

随着外加载荷的继续增加，表面滑移线继续增多，

当 x=1.11 mm、F=116.30 N、应力 σ=20.12 MPa 时，

纯镁试样工作段开始颈缩，如图 6(g)所示。当 x=3.23 

mm、F=298.2 N、σ=51.59 MPa 时，裂纹在最深的

滑移台阶处沿滑移线萌生并扩展，如图 6(i)所示。

当 x=3.75 mm时，裂纹扩展长度达试样宽度的一半， 
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图 6  纯镁和纯镁经 7.14%中间合金细化后合金在原位拉伸过程中表面微观组织形貌的演变 

Fig. 6  Surface microstructures and morphologies evolutions of pure Mg((a), (c), (f), (g), (i), (k)) and pure Mg refined by 

7.14% master alloy((b), (d), (e), (h), (j), (l)) during in-situ tensile test 
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如图 6(k)所示。随拉伸位移的继续增加，样品发生

最终断裂。 

纯镁经 7.14%中间合金细化后，晶界数量增多，

产生 β-Mg17Al12 物相，合金强度提升。图 6(b)所示

为纯镁添加 7.14%中间合金后的初始微观组织形

貌。当 x=0.42 mm、F=546.53 N、σ=86.75 MPa 时，

合金试样表面开始产生滑移线，如图 6(e)及(f)所示。

随着外加载荷的增加，当 x=0.71 mm、F=708.88 N、

σ=112.52 MPa 时，在 β-Mg17Al12 物相处萌生裂纹并

扩展，如图 6(h)所示。随着外加载荷的继续提升，

裂纹逐渐扩展，如图 6(j)及(l)所示。当 x=2.24 mm、

F=1168.34 N、σ=185.45 MPa 时，试样发生断裂。 

纯镁添加 7.14%中间合金后拉伸变形断裂机制

发生变化，这是由于添加 Al-2.8Nb-0.3B 中间合金

后形成的 β-Mg17Al12 物相可以阻碍位错运动，有利

于提高合金的强度，但会明显降低其韧性[16]。第二

相引起的界面不连续性会引起应力集中从而诱发

裂纹萌生，如图 6(h)所示。由于 β-Mg17Al12的弹性

模量为 70 GPa，远高于基体 α-Mg 的 48 GPa[17−18]，

当材料受到外加载荷时，α-Mg 基体会将受到的应

力转移至 β-Mg17Al12 物相，导致 β-Mg17Al12 物相所

承受的应力逐渐高于镁基体所承受的应力，因此，

添加 Al-2.8Nb-0.3B 中间合金后形成的 β-Mg17Al12

物相成为裂纹萌生源。 

原位观察发现纯镁经 7.14%中间合金细化前后

拉伸过程中产生的滑移线之间的距离不同。图 7 所

示为纯镁经 7.14%中间合金细化前后试样表面在原

位拉伸过程中形成的滑移线，从图 7 中可见，纯镁

经细化后相邻滑移线之间的平均距离由 17.9 μm 减

小至 1.3 μm。滑移线由位错滑移至试样表面产生，

滑移线间距减小即密度增大，单位体积内可滑移面

数量增多，韧性随之增强；反之，纯镁晶粒细化之

前滑移线之间的距离较大，则单位体积内可滑移面

数量较少，韧性较差[19]。然而，对比纯镁经 7.14%

中间合金细化前后的力学拉伸曲线，纯镁在拉伸位

移 x=3.23 mm 时裂纹开始萌生；而细化后的纯镁由

于产生 β-Mg17Al12 物相，成为裂纹萌生源，在 x=0.9 

mm 时便发生裂纹萌生。因此，β-Mg17Al12 物相在

提升合金强度的同时降低了其韧性。 

原位观察结果表明，纯镁经 7.14%中间合金细

化后，拉伸断裂过程发生明显变化。因此，对其原

位拉伸后的合金断口进行研究，验证原位拉伸试验

的准确性。图 8 所示为纯镁经 7.14%中间合金细化

后室温拉伸断口形貌。纯镁的拉伸断口表面高低

相差较大，形成解理台阶，表现为典型的脆性断

裂特征，如图 8(a)和(b)所示。纯镁经 7.14%中间

合金细化后，试样的组织更加均匀，断口高低相

差较小，长条状的解理台阶被打断，开始形成韧

窝，性能得到改善，如图 8(c)和(d)所示。断口形貌

的观察结果与合金的原位拉伸测试结果一致，即纯

镁经 7.14%中间合金细化后，其综合力学性能得到

有效提升。 

 

 

图 7  纯镁和纯镁经 7.14%中间合金细化后镁合金表面在原位拉伸过程中形成的滑移线 

Fig. 7  Slip lines formed on surface of pure Mg(a) and pure Mg refined by 7.14% master alloy(b) during in-situ tensile test 
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图 8  纯镁和纯镁经 7.14%中间合金细化后镁合金的拉伸断口形貌 

Fig. 8  Tensile fracture morphologies of pure Mg((a), (b)) and pure Mg refined by 7.14% master alloy((c), (d)) 

 

 

3  结论 
 

1) 纯镁采用 Al-2.8Nb-0.3B 细化后，晶粒尺寸

得到有效细化，当添加量达 7.14%时，由毫米级的

柱状晶细化至晶粒尺寸约 196 μm 的等轴晶。最大

拉伸应力由 53.8 MPa 提升至 185.4 MPa。 

2) 纯镁和经 7.14%中间合金细化后的镁合金

在拉伸过程中均首先于晶粒内部产生滑移线，但纯

镁的裂纹萌生于最深的滑移台阶处，细化后的镁合

金的裂纹则萌生于 β-Mg17Al12 物相，随拉伸位移的

增加，裂纹逐渐扩展并发生最终断裂。 

3) 纯镁经 7.14%中间合金细化后，相邻滑移线

的平均间距由纯镁的 17.9 μm 减小至 1.3 μm，单位

体积内可滑移面数量更多。但由于晶界处存在与基

体界面不连续的 β-Mg17Al12 物相，导致其在拉伸过

程中成为裂纹萌生源，反而导致其延展性降低。 
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In-situ tensile deformation mechanism and fracture mechanism of 
pure magnesium refined by Al-Nb-B 
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Abstract: Using pure magnesium as the refinement object, the effects of Al-2.8Nb-0.3B master alloy as a grain 

refiner on the microstructure, tensile deformation and fracture behavior of as-cast pure magnesium were studied. 

The results show that, when the addition of Al-2.8Nb-0.3B master alloy increases from 0 to 7.14%, the grains are 

refined from millimeter-lever columnar crystals to equiaxed crystals with an average diameter about 196 μm, and 

the maximum tensile stresses increase from 53.8 MPa to 185.4 MPa, and the average spaces of adjacent sliding 

lines reduce from 17.9 μm to 1.3 μm. The tensile fracture behaviors are evidently different before and after the 

refinement with Al-2.8Nb-0.3B master alloy of 7.14%. Before refinement, the slip lines first appear inside grains, 

followed by the nucleation and propagation of a crack along the deepest slip step, and then, the crack rapidly leads 

to fracture. After refinement, the slip lines also appear inside grains first, but then, a crack nucleates and propagates 

at the second phase β-Mg17Al12, which is mostly located at the grain boundaries. The pure Mg is refined by 7.14% 

master alloy remarkably, the β-Mg17Al12 second phase with size of roughly tens of microns forms at grain boundry 

of refined alloy, and the ductility of refined ingot decrease. 

Key words: pure Mg; Al-Nb-B grain refiner; microstructure; in-situ tensile; fracture mechanism 
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