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等温退火过程中 AA3003 冷轧铝合金的析出行为 
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摘 要：通过电导率测试、硬度试验、偏光显微镜以及透射电镜的观察，研究不同冷轧变形量下 AA3003铝合金 

在等温退火(350~500 ℃)过程中的析出行为及其对合金显微组织的影响。结果表明：随着变形量的增大，最佳析 

出温度明显地由高温向低温移动，降幅超过 100℃；冷轧变形促进析出，且随退火温度的升高其促进析出的能力 

逐渐减弱；尤其在高温段(450、500℃)等温退火时，析出峰的移动以及再结晶的影响致使电导率曲线的位置随冷 

轧变形量的增大而出现上下波动的现象；析出粒子的形核位置也会受到再结晶的影响。 
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Precipitation behavior of AA3003 cold­rolled 
aluminium alloy during isothermal annealing 
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Abstract:  Under  different  cold  rolling  reductions,  the  precipitation  behavior  of  AA3003  aluminium  alloy  during 
isothermal  annealing  (350~500 ℃)  and  its  effect  on  the  microstructures  of  the  alloy  were  investigated  by  electrical 
conductivity measurements, hardness, polarized light microscopy and transmission electron microscopy. The results show 
that the most favourable temperature of precipitation moves obviously from high temperature to the low temperature with 
the reduction increasing, and this drop is more than 100 ℃. The cold rolling deformation accelerates the precipitation and 
this effect decreases as the annealing temperature increasing. Especially, in the high temperature (450、500 ℃) region of 
isothermal annealing, the moving precipitation peaks and the effect of recrystallization cause the shift of the conductivity 
curve  to  fluctuation  as  the  cold  rolling  reduction  increasing. The nucleation  sites  of  the  precipitates  are  influenced  by 
recrystallization. 
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3×××铝合金是以Mn为主要合金元素且热处理不 

可强化的铝合金。锰在铝基体中的溶解度会随着温度 

的变化而有较大的改变，加之连续铸轧法冷却速度快 
(100~1  000  K/s)，易形成过饱和固溶体，并会导致铸 

轧板的再结晶温度明显提高。由于 Mn 元素扩散系数 

小及其晶界吸附现象，Al­Mn 系合金在铸造过程中产 

生严重偏析。经冷轧变形处理，合金在随后的中间退 

火过程中易出现晶粒粗大不均的现象，严重影响板带 

材的表面质量并使材料的力学性能降低 [1−3] 。 

针对 AA3003铸轧铝合金板材在冷轧中间退火过 
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程中出现的晶粒粗大问题，有研究表明 [4] ，在冷轧之 

前先将铸轧板进行高温均匀化处理，形成尺寸较大的 
Al6Mn 粒子，冷轧后在退火过程中通过这些粒子诱发 

形核达到细化晶粒的目的。过饱和固溶体在形变后的 

退火过程中，析出的弥散相对合金的再结晶、织构、 

晶粒大小及其力学性能都有强烈的影响，并且析出与 

再结晶会发生相互作用，对此已进行了大量的研 

究 [5−12] 。鉴于工业生产需缩短生产流程和降低能耗的 

要求，本实验不进行均匀化处理而是直接通过中间退 

火过程精确调控 AA3003 过饱和固溶体中弥散相的析 

出。本文作者研究了 4 种不同冷轧变形量的 AA3003 
铸轧铝合金在不同等温退火工艺制度下的析出行为及 

其对微观组织的影响规律，以期达到调控再结晶晶粒 

尺寸的目的。 

1  实验 

本实验采用的合金为 AA3003 铸轧板，合金的化 

学成分如表 1 所列。将铸轧板分别冷轧至 40%、71% 
及  85%等变形量，并将冷轧后的板材线切割为 
1.8 mm×2.0 mm的小方块， 然后采用盐浴炉进行等温 

退火，并分别在  350~500  ℃(间隔  50  ℃)依次保温 
1~100 min。 

采用  7501 型号的涡流电导仪对试样进行电导率 

测试，为保证样品表面与电导仪的良好接触，将样品 

表面用砂纸磨到  1500#，机械抛光后再进行多次测试 

并取其平均值。试样经电解抛光、阳极覆膜后在 
XJP­6A  型金相显微镜上采用偏光片进行显微组织观 

察。制样后采用 JEM­2100F透射电镜对等温退火后试 

样的微观组织进行进一步观察。采用  Model  HV­10B 
型硬度计测试硬度，载荷为  3  kg，加载持续时间为 
15 s，每个试样测试 8次并取其平均值。 

表 1  AA3003铝合金的化学成分 

Table  1  Chemical  composition  of  AA3003  aluminium  alloy 

(mass fraction, %) 

Mn  Fe  Si  Cu  Other  Al 

1.05  0.43  0.14  0.14  ＜0.1(total)  Bal. 

2  结果与分析 

2.1  等温退火过程中电导率的变化 
NAGAHAMA 和 MIKI [13] 的研究结果表明，在等 

温退火过程中，AA3003 铝合金电导率的升高主要与 

合金中第二相粒子的析出和点阵缺陷的消失相关。本 

实验中冷轧变形(0→85%)所引起的该合金电导率变化 

小于 0.5 MS/m，点阵缺陷消失所引起的电导率变化可 

以忽略，因此，等温退火过程中电导率的升高主要归 

因于第二相粒子的析出。图 1(a)和(b)显示，在低温段 
(350、400 ℃)等温退火时，电导率曲线的位置随着变 

形量的增大而升高，即增大冷轧变形量可以促进粒子 

的析出。增大冷轧变形量促进粒子的析出主要归于以 

下几个原因：1) 位错处的畸变结构，溶质原子的偏聚 

及高储能为析出形核提供了结构、成分及能量起伏， 

可明显地降低形核功并促进形核。CHEN等 [14] 研究证 

实， 在 3003铝合金的冷轧变形中溶质原子Mn 在位错 

网处的偏聚能够促进形核。CAHN [15] 从理论上研究发 

现，位错处形核比一般条件下的均匀形核快 10 78 倍。 
2)  位错密度的提高能够增加位错形核点密度。3) 析 

出过程是原子的扩散过程，原子沿位错等缺陷的扩散 

激活能约为体扩散的一半，因此位错密度的增加能够 

提高原子的扩散速率，进而加快析出过程。退火温度 

升高，回复过程加快，位错等缺陷会有部分消失，变 

形量对析出的促进作用会随着退火温度的升高有所减 

弱。如图 1(b)~(d)所示，4条电导率曲线随着退火温度 

的升高，出现曲线束集现象，即随着退火温度的升高， 

变形量对析出的影响越来越小。 

高温段(450、500 ℃)等温退火时，电导率曲线随 

变形量的增大呈现出较复杂的关系，如图 1(c)和(d)所 

示。在 450℃等温退火时(图 1(c))，随变形量的增大， 

电导率曲线的位置先升高后降低再升高；在 500 ℃等 

温退火时(图 1(d))，电导率曲线也表现出类似的规律， 

但  40%冷轧变形较未变形合金的电导率曲线变化不 

大，可能是较高的退火温度削弱了变形对析出的促进 

作用。根据 HUMPHERYS和 HATHERLY [16] 关于合金 

析出与再结晶交互作用的研究，随着变形量的增大， 

当再结晶发生在析出开始之前时，析出粒子相当于在 

部分或全部消除位错等缺陷的再结晶组织上进行，析 

出形核的位置大量减少，因此，析出过程受到不同程 

度的推迟且电导率降低，电导率曲线的位置下降。但 

在本实验中继续增大冷轧变形量，电导率曲线的位置 

反而又升高。 

图 2 所示为不同变形量下电导率曲面的等高线分 

布图，也就是反映第二相粒子析出的等值线分布图， 

类似于 C 曲线(Time—temperature—precipitation)。从 

图  2(a)~(d)可以看出，在等温退火过程中，随着保温 

时间的延长，电导率逐渐增大。在电导率的等高线分 

布图中，析出最快处形成的峰称为析出峰(如图  2(c)
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图 1  AA3003铝合金电导率随冷轧变形量的变化 

Fig. 1  Variations of electrical conductivity of AA3003 aluminium alloy with cold rolling reductions: (a) 350℃; (b) 400℃; (c) 450 

℃; (d) 500℃ 

图 2  AA3003铝合金电导率曲面的等高线分布 

Fig. 2  Contour maps of electrical conductivity space surface of AA3003 aluminium alloys at different cold rolling reductions: (a) 0; 

(b) 40%; (c) 71%; (d) 85%
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箭头所示)，析出峰所对应的温度称为峰值温度；图 
2(a)~(d)显示，随着变形量的增大，峰值温度明显的由 
500 ℃→450℃→400℃左右，即随着冷轧变形量的增 

大，在随后的等温退火过程中，析出峰的位置明显的 

由高温向低温移动。 

图 3 所示为 Al­xMn­0.43Fe­0.14Si 四元合金系平 

衡相图的垂直截面。由此相图可知，当 w(Mn)=1.05% 
时，该合金在 350~490℃等温退火时析出 Al12Mn，而 

在 490~640℃等温退火时析出 Al6Mn 相。 CHEN等 [14] 

研究表明，在高温段(t＞500 ℃)退火时，该合金的过 

饱和固溶体直接析出 Al6Mn 平衡相；而在低温段退火 

时，首先析出 G1(Al12Mn)亚稳相，然后随着退火时间 

的延长，G1 亚稳相逐渐转变为 Al6Mn 平衡相。该合金 

经过 85%冷轧变形后，在不同温度下等温退火时，析 

出曲线(电导率等高线分布曲线)的峰值温度为  400 
℃，而在  450  ℃等温退火时析出曲线出现拐点(如图 
2(d)所示)，表明在更高的温度(t＞500 ℃)退火时还存 

在另一峰值温度，即存在两个析出反应，这也与相关 

文献 [17] 的报道吻合。 

图 3  Al­xMn­0.43Fe­0.14Si合金系平衡相图垂直截面 

Fig.  3  Normal  section  of  calculated  equilibrium  phase 

diagram of Al­xMn­0.43Fe­0.14Si alloys 

根据图 2 和 3 的分析可知，AA3003 铝合金在退 

火温度范围内存在两个析出反应，即两个析出峰，如 

图 4中实线(峰 A和峰 a)所示。由图 4可知， 随着变形 

量的增大， 析出峰有向低温移动的明显趋势(图 4中箭 

头所指)，如示意图 4 中两析出峰分别由 A→B→C 及 
a→b→c。低温段(350、400 ℃)等温退火时，实验温度 
(350、400 ℃)始终位于峰值温度的左边，随着析出峰 

的左移，电导率逐渐上升，因此析出不断增多；而在 

高温段(450、500 ℃)等温退火时，由于析出曲线的左 

移，实验温度(450、500 ℃)经过第一个析出峰后最终 

处于谷 d 和峰 c 之间，即随着变形量的增大，在析出 

峰左移的过程中，电导率出现先增大(过峰  C)后降低 
(过谷 d)而后又升高的上下波动现象。 

2.2  析出与再结晶的交互作用 

图 5 所示为不同冷轧量时 AA3003 铝合金显微硬 

图 4  等温退火过程中析出峰随变形量变化的移动示意图 

Fig. 4  Sketch  of  shift  of  precipitation  peaks with  reductions 

during isothermal annealing 

图 5  不同冷轧量时AA3003铝合金显微硬度随退火时间的 

变化 

Fig.  5  Microhardness  as  function  of  annealing  time  in 

AA3003 aluminium alloys at cold rolling reductions of 71% (a) 

and 85% (b)
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度随退火时间的变化。由图 5 可看出，AA4004 合金 

在完全再结晶退火的条件下， 维氏硬度为 42左右， 析 

出强化对维氏硬度几乎没有作用，因此，可认为硬度 

曲线的变化只反映再结晶过程。AA3003 铝合金铸轧 

板由于存在严重的 Mn 偏析，致使合金再结晶温度偏 

高，再结晶退火困难。除 Mn 偏析外，析出对再结晶 

的阻碍也比较严重。例如，71%冷轧变形合金在低温 

段等温退火 100  min 后，硬度值仍然较高，即合金未 

发生再结晶(如图 5(a)中 350、400℃的硬度曲线)，继 

续延长退火时间至 1000 min，该样品仍未发生完全再 

结晶。

AA3003 铸轧板由于冷却速度快，溶解的 Mn 元 

素多，易形成过饱和固溶体。经冷轧变形后，在中间 

退火过程中该合金会发生析出和再结晶现象。由于析 

出与再结晶都是热激活过程， 而且都有一定的孕育期， 

因此在不同的条件下析出与再结晶的开始时间会有所 

不同。

通过图 5(a)和(b)的分析发现，图中 4条硬度曲线 

以虚线 t0(400℃＜t0＜450℃)为界被明显地分隔开来。 

取图 5(b)中虚线 t0 两侧的 400 ℃，25 min 和 500 ℃， 
1  min 两个状态为例，前者硬度值仍然较高，微观组 

织呈纤维状并未发生再结晶(如图 6(a)所示)。另外， 图 

图 6  AA3003铝合金板材经不同温度退火后的微观组织 

Fig.  6  Microstructures  of  AA3003  aluminum  alloy  sheets 

after  annealed  at  different  temperatures:  (a)  85%,  400 ℃,  25 

min; (b) 85%, 500℃, 1 min 

1(b)中经  85%冷轧合金的电导率曲线显示，等温退火 
25 min后电导率已明显升高， 即析出过程先于再结晶。 

而后者硬度值达到平衡，冷轧变形组织已发生完全再 

结晶(如图 6(b)所示)，图 1(d)表明，85%冷轧合金的电 

导率曲线显示退火 1  min时电导率变化并不明显，可 

认为再结晶过程先于析出过程。 

图  7 所示为该合金在图  6 两不同退火状态下的 
TEM像。图 7(a)显示，400 ℃退火 25 min后，合金中 

形成了大量的亚晶结构。由于析出先于再结晶开始， 

未再结晶的畸变组织为析出提供了较多的形核点，析 

出优先在位错处形核(图 7(a)A处)， 且析出粒子对亚晶 

界的钉扎严重抑制了随后再结晶的发生(如图  7(a)中 
B、C、D等处)。而经 500℃退火 1 min 后，合金中无 

亚晶结构，只存在少数较平滑的晶界(如图 7(b)箭头所 

示)，与金相显微组织(图 6(b))一致。由于再结晶先于 

析出，析出只能在部分或全部消除位错等缺陷的再结 

晶组织上进行(如图 7(b)中 A、B等处)，析出形核的位 

置减少，形核的难度加大，因此，再结晶推迟析出过 

程。 

通过图 6和 7的分析可知，图 5 中硬度曲线以虚 

线 t0 作为分界线将退火温度分为高温段和低温段。高 

温段(t＞t0)等温退火时，再结晶的孕育期较析出过程 

图 7  AA3003铝合金经不同温度退火后的 TEM像 

Fig. 7  TEM  images of AA3003 aluminum alloy  sheets after 

annealed at different temperatures: (a) 85%, 400℃, 25 min; (b) 

85%, 500℃, 1 min
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的短，再结晶先于析出过程开始，位错等缺陷的消失， 

致使随后析出的形核点大量减少， 最终抑制析出过程； 

低温段(t＜t0)等温退火时，析出过程的孕育期较再结 

晶的短，析出先于再结晶开始，析出粒子在位错等缺 

陷处大量形核，并阻碍合金回复时位错的移动、亚晶 

界及再结晶晶界的迁移，析出过程严重阻碍再结晶。 

3  结论 

1)  AA3003铸轧板在不同温度下等温退火时，随 

着变形量的增大，析出峰出现由高温向低温的明显移 

动，峰值温度降幅超过 100℃。 
2)  AA3003铸轧板在退火温度范围内存在两个析 

出反应(即析出峰)，该析出峰的存在及其随冷轧变形 

量的移动和基体再结晶的发生，是导致高温段等温退 

火时电导率曲线的位置随冷轧变形量的增大而出现上 

下波动的原委。 
3) 经过较大冷轧变形量后(如本实验 71%、 85%)， 

AA3003铸轧板在等温退火时以 t0(400 ℃＜t0＜450 ℃) 
为界，划分为两区：t＞t0 时，再结晶先于析出发生并 

推迟析出；t＜t0 时，析出先于再结晶发生并严重抑制 

再结晶，析出粒子多在冷轧变形后的位错等缺陷处形 

核。 
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