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摘  要: 对Mg-9Gd-4Y-0.6Zr合金挤压态和挤压 T5态在 275~350 ℃的高温下时效 0~96 h，测试两种状态在时效

过程中的硬度变化，并用透射电镜观察析出相的组织演变。结果表明：合金挤压 T5态比挤压态在 275~350 ℃高

温时效中的硬度高，并具有较好的耐热性。合金挤压 T5态在 275~350 ℃的高温二次时效过程中产生回归现象，

二次时效的温度越高，回归现象越明显，形成 β1相的速度越快，达到平衡相(β 相)所需的时间也越短。β′相向 β1

相转变所需的相变时间最长；β1相向 β相转变所需相变时间最短，组织内会出现 β′相、β1相和 β相三相共存；因

此，β′相向 β1相的转变一旦完成，合金的硬度和耐热性急剧地下降。 
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Abstract: The as-extruded and extruded-T5 Mg-9Gd-4Y-0.6Zr alloys were aged in the temperature range of 275−350 ℃ 
for 0−96 h, the hardness was tested and the microstructure evolution was studied by transmission electron microscope. 
The results show that the extruded-T5 alloy has higher hardness and better heat resistance than the as-extruded alloy 
during high temperature ageing. The retrogression phenomenon occurs during the secondary ageing of the extruded-T5 
alloy. The higher the secondary ageing temperature is, the more significant the retrogression phenomenon is, the faster the 
β1 formation is, the shorter the time of transforming to the equilibrium phase β is. The time of β′ phase transforming into 
β1 phase is the longest during secondary ageing, while that of β1 phase transforming to β phase is the shortest and three 
phases of β′, β1 and β can co-exist in the aged microstructure. The hardness and heat resistance drop sharply once the β′ 
phase transforms to β1 phase. 
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Mg-9Gd-4Y-0.6Zr 合金的比强度和比模量高以及
耐热性好的优点适合制作卫星和飞船等航天器的零部   
件[1−2]。卫星零部件裸露在太空中的环境温差大，向着

太阳面的温度高达 200 ℃；卫星在太空中微重力下运
行、材料承受的载荷小；一般卫星服役的寿命都在 2 a

以上；满足上述服役条件的合金相当于一个长期的二

次时效过程。Mg-Gd-Y-Zr合金在峰值时效中形成细小
弥散的 β′析出相[3−4]，β′相在高温下具有从亚稳定状态
向平衡相 β 转变的趋势 [5]，其对应的相变序列是

β′→β1→β[6−8]，β′相的转变过程影响合金的强度和耐 
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热性。 
本文作者根据卫星零部件长时间、低载荷的应用

特点，设计 Mg-9Gd-4Y-0.6Zr 合金高温时效和高温二
次时效实验，即将挤压态和挤压 T5 态的样品在
275~350 ℃时效 0~96 h，通过对比测试样品的硬度和
观察析出相的组织变化来揭示合金在高温下析出相的

演变与力学性能之间的关系。国内外目前对镁稀土这

一类合金的高温二次时效鲜见报道。 
 

1  实验 
 

Mg-9Gd-4Y-0.6Zr 合金的制备方法与作者以前发
表的文章[1]相同。将合金的挤压棒材用线切割切取厚

度为 2 mm 的圆片，用箱式时效炉中将部分圆片在 
225 ℃时效 24 h后得到挤压 T5态的峰值时效样品，再
将挤压 T5态和挤压态样品在 275~350 ℃时效 0~96 h，
然后用 HV−10B型维氏硬度计测试样品的硬度，比较
高温时效样品和高温二次时效样品的硬度变化，用

Tecnai G2 20型透射电镜观察析出相的组织变化。 
 

2  结果与分析 
 

2.1  时效曲线 
图 1所示为 Mg-9Gd-4Y-0.6Zr合金挤压态和挤压

T5态在 275~350 ℃的时效曲线。 
由图 1(a)可看出，合金在 275 ℃时还有明显的时

效强化效果(HV123)，但在 300、325和 350 ℃时的时
效强化效果不明显，时效曲线比较平缓、没有明显的

峰值。合金时效的温度越高，其时效曲线的硬度就越

低(时效前的挤压态维氏硬度为 90)。 
由图 1(b)可看出，合金在 275~325 ℃的 2 h内硬

度下降比较平缓，说明合金在此区间具有较好的耐热

性；而在 2~8 h下降较快，这可能是由于析出相在高
温下长大，导致合金的耐热性下降所致；8 h后，合金
的维氏硬度下降到 130以下，合金可能发生相变；96 h
后，维氏硬度下降到 110以下，可能形成了与基体非
共格的平衡相。合金在 350 ℃二次时效的维氏硬度低
于 120，说明合金在此温度下的耐热性较差(实际上已
超过合金的耐热极限)[1]。 
合金在高温二次时效过程中有明显的回归现象

(RR)，合金的硬度在刚开始的 30 min内先下降、再上
升，继续时效类似于回归再时效工艺(RRA)。 

 

 
图1  Mg-9Gd-4Y-0.6Zr合金挤压态和挤压T5态的高温时效

曲线 

Fig.1  High temperature ageing curves of as-extruded and 

extruded-T5 Mg-9Gd-4Y-0.6Zr alloys: (a) Ageing at 275−350 

℃; (b) Peak ageing at 275−350 ℃ for 24 h, then secondary 

ageing at 275−350 ℃ 

 
合金在275和300 ℃的回归现象不如325和350 ℃

明显，350 ℃的维氏硬度下降到 113，下降 21%；回
归曲线的谷底时间为 45 min，比其他温度所需的时间
更长，硬度下降得更多。 
回归现象是由于析出相中溶质原子回溶造成   

的[9]。回归的温度愈高(但不能超过固溶线)，与先前时
效的温度差别就愈大，愈接近合金的固溶线，析出相

中的溶质原子溶入基体中愈多，合金的软化现象愈明

显。合金回归后再进行高温时效，硬度又继续升高，

特别是在 350 ℃时效时，硬度再次升高的幅度最大。 
合金挤压 T5 态比挤压态在高温时效过程中的硬

度高、持续的时间长，挤压 T5 态组织比挤压态组织
具有更好的耐热性。这是由于经 T5 处理，组织中得
到具有强化和耐热效果的 β′析出相，而挤压态的组织
中却没有 β′析出相；在高温时效过程中，挤压态也能
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得到部分 β′析出相，但数量没有挤压 T5态多，因此，
在高温时效过程中，挤压态的强度也没有挤压 T5 态
的高，挤压态中 β′析出相在高温时效中向 β1和 β转变
所需的时间也比挤压 T5 态的短，导致挤压态在高温
下的耐热性较差。 
 
2.2  二次时效的组织变化 

Mg-9Gd-4Y-0.6Zr 合金在峰值时效中形成的 β′析
出相，在随后的高温二次时效过程中向平衡相 β转变，
合金的耐热性明显降低，所以，β′相在高温下的转变
速度决定合金在高温下能够持续服役的时间。 
结合图 1的高温时效曲线，对挤压 T5态在 275~ 

350 ℃二次时效的样品进行透射观察，分析合金的相
变规律与耐热性之间的关系。 
2.2.1  350 ℃的二次时效组织演变 
时效温度越高，其相变转化速度越快；根据二次

时效曲线，对合金在高温 350 ℃二次时效 4、8、16、
24和 96 h的样品进行透射观察(见图 2)，分析合金的
相变过程。 
在高温二次时效前的挤压 T5 态组织中存在着细

小弥散的 β′析出相，β′相为板条状、垂直于镁基面沿
〉〈 0211 方向呈 120°的交叉三角形分布，能有效地阻碍

位错运动，提高合金的强度和耐热性[10]。 
图 2(a)所示为二次时效 4 h的透射组织。由图 2(a)

可看出，析出相的尺寸在高温下快速长大，析出相的

颜色在明场下有深色、浅色，或部分析出相的一端为

浅色，另一端为深色。在明场下分析结果表明[11]：深

色的析出相仍为 β′、浅色的析出相为 β1，β1相在 β′相
内部形核和长大；图中析出相的两种不同颜色表明深

色的 β′相正在向浅色的 β1相转变。 
图 2(b)所示为二次时效 8 h的透射组织。由图 2(b)

可看出，析出相的尺寸进一步长大，析出相中浅色的 
 

 

图 2  Mg-9Gd-4Y-0.6Zr合金挤压T5
态在 350 ℃二次时效样品的 TEM像
(B∥[0001]) 
Fig.2  TEM images of extruded 
Mg-9Gd-4Y-0.6Zr-T5 alloy after 
secondary aged at 350 ℃(B∥[0001]): 
(a) 4 h, bright field(BF); (b) 8 h, BF; 
(c) 8 h, dark field(DF); (d) 16 h, BF;
(e) 24 h, BF; (f) 24 h, β phase, BF;
(g) 96 h, BF; (h) 96 h, β phase, BF 
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β1相明显增多。通过暗场可清晰地观察到 β′相大部分
转变为白色的 β1相(见图 2(c))，组织以 β1相为主；在

β1中能观察到节状的反相畴界(APB)，APB 是相变过
程中有序化形成的界面[9]。APB 存在反相畴界能，对
原子和位错的运动都有阻碍作用，增加相变的阻力，

能提高合金的耐热性，但随着析出相的长大或温度的

提高，APB最终会消失。 
图 2(d)所示为二次时效 16 h的透射组织。由图 2(d)

可看出，析出相已转变为板状平衡相 β 组织，β 相垂
直于镁基面沿 〉〈 0110 方向呈 120°三角形分布[12]，β相
的尺寸长大到 2 µm 以上；这说明析出相在相变的同
时还在继续长大。这是由于 β相在 β1相内部进行形核

和长大，β1相又在 β′相内部进行形核和长大，而 β′相
是随着温度升高或时间的延长不断长大的过程；所以，

在二次时效中，析出相是一个不断长大的过程，而在

长大的同时，析出相内部又发生 β′→β1→β 的相变，
结果导致平衡相 β的尺寸非常粗大、多在微米以上。 
图2(e)所示为二次时效24 h的透射组织。由图2(e)

可看出，β相在时效过程中继续长大，其尺寸比 16 h
的大一半左右。对 β相进行放大观察(见图 2(f))，在析
出相边缘存在一条白带。对白带、镁基体和析出相分

别进行能谱分析，表明白带上的合金元素含量最低、

析出相中合金元素含量最高，在析出相周围形成白色

的溶质贫化区，这个区域溶质的摩尔浓度比脱溶后镁

基体的低；这表明溶质原子在高温二次时效过程中向

析出相中进行聚集，导致在析出相之间形成一片溶质

贫化区。 
析出相的尺寸从 16 h到 24 h的变化速度没有 8 h

到 16 h的快，这是由于溶质原子的扩散速度和析出相
的长大速度都呈抛物线变化，刚开始变化的速率大，

之后越来越慢；所以，下一样品的观察时间选为 96 h。 
图 2(g)所示为二次时效 96 h的透射组织。由图 2(g)

可看出，析出相长为 3~5 µm，尺寸粗大；对析出相进
行放大观察(见图 2(h))，白色的溶质贫化区明显变宽，
说明溶质原子继续向着析出相聚集。 
溶质贫化区形成的原理与无沉淀析出带的相同，

溶质贫化区会降低合金的强度和耐热性；高温下，晶

界是合金最薄弱的环节，而在晶界附近形成的溶质贫

化区进一步降低合金的高温强度和耐热性。 
通过以上分析，合金在二次时效 4 h时，析出相 β′

开始向 β1转变；在二次时效 8 h时，析出相大部分已
转变成 β1相；在二次时效 16 h时，析出相已完全转变
为平衡相 β。在合金发生相变的同时，析出相的尺寸
不断地长大，溶质原子不断地向析出相聚集，并在析

出相的附近形成溶质贫化区，溶质贫化区的形成进一

步降低合金的高温强度和耐热性。 
2.2.2  325 ℃的二次时效组织演变 
根据二次时效曲线和 350 ℃二次时效的分析结

果，对合金 325 ℃二次时效 24、48和 96 h的样品进
行透射观察，如图 3所示。 
图 3(a)所示为二次时效 24 h的透射组织，析出相

主要为 β′相。 
图 3(b)所示为二次时效 48 h的明场像，大部分析

出相已转变成板状的平衡相 β，小部分象麻花状的析
出相正在转变。对麻花状的析出相进行放大观察(见图
3(c))，其由黑白间隔的条纹组成；暗场下显示这些条
纹是由黑色的 β′相和白色的 β1相组成(分别见图 3(d)
和(e))，β′和 β1相互间隔形成黑白相间的条纹。组织中

出现与 β三相共存的情况，可以说明 β1向 β所需的时
间较短、容易进行相变。 
图 3(f)所示为二次时效 96 h的明场像，析出相已

转变成平衡相 β。 
通过以上分析，合金在二次时效 24 h时，析出相

主要为 β′相；在二次时效 48 h时，析出相大部分已转
变成 β1相，出现 β′、β1和 β三相共存的情况，新形成
的 β1 相将 β′相分隔成黑白相间的条纹；在二次时效  
96 h时，析出相已完全转变为平衡相 β。 
2.2.3  300 ℃的二次时效组织演变 
图 4所示为合金在 300 ℃二次时效 24、48和 96 h

的透射观察。图 4(a)所示为二次时效 24 h的透射组织，
析出相主要为 β′相，少部分转变为 β1相。图 4(b)和(c)
所示为二次时效 48 h不同倍数的透射组织，析出相大
部分转变成 β1相，少部分仍为 β′相；图 4(d)所示为从
[ 0211 ]显示析出相的一端为白色的 β1相、另一端仍为

黑色的 β′相。图 4(e)和(f)所示为二次时效 96 h的透射
组织，析出相刚刚转变成平衡相 β，β相的尺寸比相应
的 325 ℃小。 
通过以上分析，合金在二次时效 24 h时，析出相

主要为 β′相；在二次时效 48 h时，β′相大部分转变为
β1相；在二次时效 96 h时，析出相已转变为平衡相 β。 
2.2.4  275℃的二次时效组织 
图 5所示为合金在 275 ℃二次时效 96 h的 TEM

像。图 5(a)显示为析出相以 β′相为主，但正向 β1相转

变；β′相为进行相变时收缩成节状(见图 5(b))；小部分
白色长条状的 β1相在 β′相中析出(见图 5(c))。 
由于 β1相在 β′相中形核长大、并且在这一相变过

程中还存在能量的起伏和晶体结构的变化，所以，β′
相需要克服阻碍才能转变成 β1相，β1相先在一个较小

的区域形成、然后再扩大，如图中许多白色条纹的 β1

相在 β′相形成，这样就形成了黑白相间的析出相条纹。 
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图 3  Mg-9Gd-4Y-0.6Zr合金挤压 T5态在 325 ℃二次时效样品的 TEM像 
Fig.3  TEM images of extruded Mg-9Gd-4Y-0.6Zr-T5 alloy after secondary aged at 325 ℃: (a) 24 h, BF, B∥[0001]; (b) 48 h, BF,  
B∥[ 0110 ]; (c) Enlarged graph of Fig.3(b); (d) 48 h, DF, B∥[ 0112 ]; (d) 48 h, DF, β′ changing into β1 phase, B∥[ 1211 ]; (e) 48 h, 
DF, β′ coexistence with β1 phase, B∥[ 1211 ]; (f) 96 h, BF, B∥[0001] 

 

 
图 4  Mg-9Gd-4Y-0.6Zr合金挤压 T5态在 300 ℃二次时效样品的 TEM像(BF) 
Fig.4  TEM images (BF) of extruded Mg-9Gd-4Y-0.6Zr-T5 alloy after secondary aged at 300 ℃: (a) 24 h, β′ phase, B//[0001];    
(b) 48 h, B∥[0001]; (c) Enlarged graph of Fig.4(b); (d) 48 h, part of β′ phase, another part of β1 phase, B∥[ 0211 ]; (e) 96 h, 
B∥[0001]; (f) 96 h, B∥[ 0211 ] 
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图 5  Mg-9Gd-4Y-0.6Zr合金挤压 T5态在 275 ℃二次时效 96 h样品的 TEM像(B∥[0001]) 

Fig.5  TEM images of extruded Mg-9Gd-4Y-0.6Zr-T5 alloy after secondary aged at 275 ℃ for 96 h (B∥[0001]): (a) BF; (b) DF; (c) 

DF, β′ changing into β1 phase 
 

合金在 275 ℃时效时，β1将 β′分隔成间距大小与
325 ℃不同，导致两者在形貌上存在着差异，本文作
者认为是由于合金相变驱动力的不同造成的。合金在

275 ℃的驱动力较小，β1相形核在 β′相中形核均匀、β1

和 β′相之间的间距小；而合金在 325 ℃时，相变驱动
力较大，并且 β1相在 β′相中形核的数量少、长大的速
度快，结果是新形成的 β1将 β′分隔成间距较大的黑白
条纹。 
 
2.3  二次时效析出相的变化与力学性能的关系 
结合二次时效曲线和析出相的变化来分析合金组

织与力学性能的关系。合金在 225 ℃峰值时效的硬度
在 140左右，之后在高温二次时效过程中出现强度和
耐热性下降，其下降过程分为 4个步骤完成。 
首先是溶质原子的回溶和 β′相的长大造成合金的

强度和耐热性的下降；其次，析出相的尺寸在高温相

变过程中(β′→β1→β)始终在长大，析出相的尺寸增大
导致合金的强化效果不断地减弱；再者是 β′转变成 β1

时，合金的硬度出现大幅下降；最后是 β1相转变成 β
相，这个过程容易进行，合金的时效强化效果基本消

失，其硬度和耐热性略高于时效前样品的。 
在整个相变过程中，β′向 β1转变过程中所需的时

间最长，这是由于析出相结构不同造成的。β′相具有
正交晶结构(bco)，与镁基体是半共格关系；β1是面心

立方结构(fcc)，晶格常数 a=0.74 nm，与镁基体完全不
共格；平衡相 β与 β1相的晶体结构相同，β相晶格常
数是 β1相的 3倍(a=2.22 nm)[8]。在 β′→β1转变时，相

变界面从半共格过渡到非共格，其所需的界面能最大，

增大相变阻力，导致相变所需的时间最长，这是合金

在高温下能保持较高强度和较长耐热时间的原     
因[13−14]；在 β1→β 转变时，析出相的界面与镁基体非
共格，两相的晶体结构相同，相变过程中只是晶格常

数按倍数增大，导致相变过程容易进行、相变所需的

时间缩短(在组织中容易观察到 β′、β1和 β三相共存)，
对合金的强化和耐热贡献较少。因此，一旦 β1→β 转
变完成，合金的硬度和耐热性则急剧地下降。 
 

3  结论 
 

1) 合金挤压 T5态比挤压态在 275~350 ℃高温时
效过程中的硬度高，持续的时间长，耐热性更好； 

2) 合金挤压 T5态在 275~350 ℃的高温二次时效
过程中产生回归现象。二次时效的温度愈高，回归现

象愈明显，形成 β1相的速度越快，达到平衡相 β所需
的时间越短。 

3) 相变过程中 β′向 β1转变所需时间最长，β′相的
耐热性最好；析出相 β1向 β转变所需相变时间最短，
组织内会出现 β′、β1和 β三相共存的情况；β′向 β1的

转变一旦完成，合金的硬度和耐热性急剧地下降。 
4)  β1在 β′内部和 β1在 β内部形核，析出相的尺

寸在相变过程中不断长大，溶质原子向析出相聚集、

并在析出相附近形成溶质贫化区，溶质贫化区的形成

进一步降低合金的高温强度和耐热性。 
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