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摘  要：建立了可控冷却速率的实验方法、凝固过程测温方案和合金内部温度推算方法，对 Mg-6Gd-3Y-0.5Zr

（wt%）（GW63K）合金开展可控冷却速率实验，结合 X 射线断层扫描技术、扫描电子显微镜和 X 射线能谱分

析等实验表征手段，表征可控冷速镁合金的凝固组织形貌并获取定量信息，研究了冷却速率对 GW63K 合金凝

固组织微观形貌、定量信息的影响和变化规律。研究结果表明，在 GW63K 合金凝固组织中，共晶网络状地分

布在晶界处，形状不规则的第二相岛状地分布在共晶组织中；在平均冷却速率 Rc = 0.13~0.33 ℃/s 范围内，随

着冷速的增加，网状共晶组织更密集、均匀和连续，第二相分布更均匀、尺寸更小，微观溶质偏析减小，第二

相和共晶体积分数均呈下降趋势。 

关键词：可控；冷却速率；Mg-Gd-Y-Zr；X 射线断层扫描技术 
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轻量化材料及其加工工艺和模拟仿真技术在航天航空、电子和汽车工业等领域具有重要的应用价值[1-4]。

镁合金因其轻质、高强等优异性能在汽车结构件中具有广阔的应用前景[5-11]。含有钆（Gd）、钇（Y）等稀土元

素的镁合金具有更加优异的耐高温性能、机械性能和耐腐蚀性能[12-14]。研究 Mg-Gd-Y-Zr 合金凝固组织特征，

例如初生相、共晶和第二相的形貌、尺寸、分布和体积分数等定量信息，对优化合金热处理工艺、提升合金最

终力学性能具有重要作用[15, 16]。冷却速率是影响镁合金凝固组织特征的工艺条件之一，近年来，探究冷却速率

对 Mg-Gd-Y-Zr 合金凝固过程微观组织影响的科研报道不断增加[17~22]。在研究冷却速率对组织的影响的过程中，

通常采用从实际铸件中取样的方法来获取研究微观组织的样品，但样品的冷却速率通常难以按照实验设计的要

求。因此为了研究在可控冷却速率条件下制备的 Mg-Gd-Y-Zr 合金凝固组织形貌、定量信息与冷速间的关系，

需要设计和建立可控冷却速率的实验方法、制备可控冷却速率条件下凝固的 Mg-Gd-Y-Zr 合金样品，建立可控

冷却速率实验方法、获取准确的合金凝固过程温度数据是研究“工艺—凝固组织”定量关系的关键因素。近年

来，随着实验表征技术的不断发展，X 射线断层扫描技术在表征材料微观组织立体形貌、获取微观组织定量信

息等方面存在突出优势，并获得越来越多研究者的青睐[23~28]。 

本文建立了可控冷却速率的实验方法、凝固过程测温方案和合金内部温度数据推算方法，针对

Mg-6Gd-3Y-0.5Zr（wt%）（GW63K）合金开展了可控冷却速率实验，获得一系列冷速可控的镁合金样品，结合

X 射线断层扫描技术、扫描电子显微镜和 X 射线能谱分析等实验表征手段，表征了样品的凝固组织二维、三维



形貌和第二相、共晶体积分数等定量信息，研究了冷却速率对 GW63K 合金凝固组织微观形貌的影响，并给出

了冷却速率和共晶或第二相体积分数的定量关系和变化规律。 

1  实验方法 

1.1  样品封装、测温和温度推算方法 

镁合金易被氧化且在高温下与石英发生化学反应。经探索确定，本文采用“石英—石墨—火焰密封”的方

法对镁合金棒料进行样品封装。石英作为外管，高纯石墨作为内管，在内管中放入铸态 GW63K 合金棒料。在

石英上端口处对管内三次抽真空、通氩气，火焰密封该端口。石英外壁布置相互对称的 K 型铠装热电偶探头，

用来测量管壁温度随时间的变化规律。以石英外壁 a、b 两点的测温数据的平均值为温度边界条件 T0，使用

ANSYS 软件的瞬态传热分析模块进行建模和传热计算，用来推算合金内部（图 2 中 c 点）温度 T 随时间 t 的

变化规律。图 1(a)、(b)分别为样品封装结构示意图和实物图，将封装后的样品置于实验装置中进行“重熔—凝

固”实验（详见 1.2）。图 1(b)所示的封装样品经过重熔实验后如图 1(c)所示，镁合金在高温下熔融并伴随着蒸

发，蒸发镁合金冷却后附着在石英内壁，熔融镁合金在石墨管内重新凝固。封装样品的尺寸如图 1(d)所示，石

英、石墨和镁合金的外径分别为 5.0、3.0 和 1.0 mm。K 型铠装热电偶探头直径为 1.0 mm。图 2 所示为 ANSYS

瞬态传热分析的二维建模，石英、石墨和镁合金的半径 R 分别为 2.5、1.5 和 0.5 mm。瞬态传热计算用到的材

料热物性参数如表 1、图 3 所示。 

 
图 1 样品封装结构示意图(a)；重熔实验前(b)后(c)的光学照片；封装样品尺寸示意图(d) 

Fig.1 Schematic diagram (a), optical images before (b) and after (c) remelting experiment and the size (d) of the 

packaged sample 

 

 

图 2 ANSYS 传热分析建模示意图 



Fig.2 The modeling of ANSYS transient thermal analysis 
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图 3 材料热物性参数 

Fig.3 Thermophysical parameters of materials with temperature 

 

表 1  瞬态传热分析所需的材料热物性参数 

Table 1 Thermophysical parameters of materials for transient thermal analysis 

Material Density / kgꞏm-3 Thermal conductivity / Wꞏm-1ꞏ℃-1 Specific heat / kJꞏkg-1ꞏ℃-1 

GW63K alloy Fig.3(a) Fig.3(b) Fig.3(c) 

Graphite 2250 121 0.72 

Quartz 2650 Fig.3(d) Fig.3(e) 



1.2  可控冷却速率实验方法和样品制备 

图 4 为可控冷却速率实验装置示意图，该实验装置由升温系统(1)~(4)和降温系统(5)~(9)组成。(1)~(10)分别

代表多工位管式炉、石英加热管、三通法兰、可编程温度控制器、压缩空气瓶、气瓶控制阀、双级减压阀、压

缩空气数显流量计、耐高温导气管、加热管内的封装样品。样品按照图 1 封装后，利用三通法兰的加工孔，将

图 1(a)中热电偶引线端引出并连接到数据采集系统。实验中，利用管式炉的可编程温度控制器来控制升温和保

温过程，使封装样品中的镁合金棒料重熔；通过调节压缩空气的双级减压阀来控制气体输出压强，并利用数显

流量计记录气体流速，通过控制管式炉加热管内的气体流速来获得不同冷速下凝固的镁合金样品。空载（不含

镁合金封装样品）时不同气体输出压强 P 的管式炉内降温曲线 T-t、冷速曲线 dT/dt-t 如图 5(a)、(b)所示，压缩

空气输出压强 P、气体流速 Vair 和平均冷却速率（绝对值）Rc之间的关系如图 5(c)、(d)所示。P 和 Vair呈对数

型非线性相关关系，即关系式(1)；Vair 和 Rc呈线性相关关系，即关系式(2)： 

Vair = 66.4lnP + 297.3           (1) 

Rc = 8.310-4Vair + 0.1163          (2) 

 
图 4 可控冷却速率实验装置示意图 

Fig.4 Experiment facility with controlled cooling rate 
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图 5 空载时不同气体输出压强的降温过程温度曲线(a)；瞬时冷速曲线(b)；气体流速和输出压强的关系曲线(c)；

气体流速和平均冷却速率的关系曲线(d) 

Fig.5 T-t curve at different P (a), transient cooling rate curve (b) and Rc-Vair curve (d) 

将含 GW63K 合金棒料的封装样品放入管式炉加热管中部，升温至 720℃并保温 5~10 min，打开压缩空气

总阀，调节双级减压阀，当温度降至室温时取出封装样品，敲碎石英和石墨并取出重熔后凝固的镁合金样品。

本文通过调控 Vair，制得 6 种不同冷却条件下凝固的 GW63K 合金样品，并测得降温过程的温度数据，样品编

号分别为(1)~(6)。以热电偶采集的温度数据为边界条件，利用 ANSYS 瞬时传热分析方法，计算得出凝固过程

镁合金内部温度随时间的变化规律如图6所示。样品(1)~(6)在520~650℃区间内的平均冷却速率Rc分别为0.13、

0.16、0.18、0.22、0.26、0.33℃/s，本文用平均冷却速率 Rc（以下简称为“冷却速率”或“冷速”）来简要描述

各样品的冷却条件。 

0 180 360 540 720 900 1080 1260
520
540
560
580
600
620
640
660
680
700
720
740

 

 

T
em

pe
ra

tu
re

 / 
℃

Time / s

 (1)
 (2)
 (3)
 (4)
 (5)
 (6)

 
图 6 不同冷却速率下凝固的合金温度曲线 

Fig.6 Temperature curve of GW63K alloy solidified at different cooling rate ((1)~(6) represent GW63K alloy cooled at 

0.13, 0.16, 0.18, 0.22, 0.26 and 0.33℃/s, respectively) 

1.3  Mg-Gd-Y-Zr 合金微观组织实验表征 

用同步辐射 X 射线断层扫描技术对样品(1)~(6)进行微观组织形貌表征。同步辐射 X 射线断层扫描实验在

上海光源 BL13W1 线站进行。单色器晶体选择 Si111，摄像头选择 10 倍镜头。X 射线能量为 23.5 keV，曝光时

间为 1.5 s。在 360°旋转范围内以 0.5°的间隔采集投影图像。透射投影图的尺寸为 1.3 mm×1.3 mm，体素大小为

0.65 μm×6.5 μm×6.5 μm。用 Image Pro、PITRE、Avizo™等图像处理软件对扫描数据进行处理，并重建镁合金

样品的三维微观组织形貌。用 Avizo™软件计算样品的共晶、第二相体积分数。图 7 和 8 所示分别为同步辐射

X 射线断层扫描技术原理图和数据处理过程流程图。 

用配有 X 射线能谱（EDS）的 Zeiss Merlin Compact 型扫描电子显微镜（SEM）表征二维微观组织形貌和

成分分布。 



 
图 7 同步辐射 X 射线断层扫描技术原理图 

Fig.7 Schematic diagram of synchrotron X-ray tomography technique 

 

图 8 数据处理流程图 

Fig.8 Data processing of synchrotron X-ray tomography experiment 

2  实验结果与讨论 

图 9 所示为样品(1)~(6)的扫描电子显微镜背散射电子图像。SEM 图像中亮度不同的区域代表 GW63K 合金

微观组织中的三种不同的相结构。GW63K 合金微观凝固组织由初生相（记为 α，黑色）和共晶组成，共晶由

第二相（记为 β，亮白色）和过饱和相（记为 α’，灰白色）构成，α为具有密排六方结构的 Mg，β为 Mg24(Gd,Y)5
[29]。

初生相的枝晶形貌不明显，图 9(d)中可见具有六次对称性的枝晶形貌。共晶组织呈网络状连续地分布在晶界处，

第二相岛状地分布在 α’相中。随着冷速的增加，GW63K 凝固组织被细化，网状共晶组织更密集、均匀和连续，

第二相分布更加均匀、平均尺寸更小。图 10 所示为铸态 GW63K 合金样品的微观组织三维形貌。初生相 α、第

二相 β和过饱和相 α’分别标记为蓝、红和绿色。第二相的三维形貌呈不规则的几何形状，β在 α’中孤立分布并

共同形成离异共晶组织。 



 

图 9 不同冷速下凝固的 GW63K 合金 SEM 背散射电子图像 

Fig.9 SEM images of GW63K alloy solidified at different cooling rates ((a)~(f) represent specimen (1)~(6), 

respectively) 
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图 10 GW63K 合金微观凝固组织三维形貌 

Fig.10 Three dimensional microstructure (a~d), morphology of β (a1~d1) and the distribution of β in α’ (a2~d2) in the 

GW63K alloy (α, β, α’ are respectively colored in blue, red and green, and (a)~(d) respectively represent specimen 

(1)~(4)) 
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GW63K 合金凝固组织元素分布如图 11 所示，溶质 Gd 和 Y 主要分布在共晶组织中，初生相中含量较少；

Mg 主要分布在初生相中，在共晶中含量较少。图 12 为 EDS 线扫路径和成分分析。路径 I 如图 12(a)所示，依

次经过初生相 α、第二相 β和过饱和相 α’等特征区域，图 12(b)~(d)定性地反映了合金铸态组织中各相的元素差

异。如图 12(c)、(d)所示，溶质 Gd 和 Y 的峰强在第二相 β中的峰强明显升高，峰强趋势 β > α’ > α，即溶质 Gd

和 Y 在各相中的相对含量 β > α’ > α。Mg 在 β、α’和 α中的相对含量与 Gd、Y 相反。分别对两种不同冷速条

件下凝固的 GW63K 合金样品的初生相 α、第二相 β和过饱和相 α’的进行定量成分分析，Rc为 0.16℃/s、0.26℃

/s 的样品中各相的成分如表 2 所示，分析位置如图 13 所示。由表 2 可知，在冷速较大（Rc = 0.26℃/s）的铸态

GW63K 合金中，溶质在共晶（β 和 α’）中的含量（重量百分比）较低、在 α 中的含量较高，即微观溶质偏析

较低。 

 
图 11 GW63K 合金凝固组织元素分布 

Fig.11 Electronic image of the characterized region (a), distribution of Mg (b), Gd (c) and Y (d) in as-cast GW63K 

alloy 
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图 12 EDS 线扫路径 I 各相成分分布 

Fig.12 EDS linear analysis path (a), distribution of Mg (b), Gd (c) and Y (d) of path I in solidification microstructure of 

GW63K alloy 

 

表 2  不同冷速速率下凝固 GW63K 合金的成分分析 

Table 2 EDS spot analysis of GW63K alloy solidified at different cooling rates 

Rc / ℃ꞏs-1 EDS spot Element Mass fraction / wt% Atom fraction / at% 

0.16 

α 

Mg 93.14 98.44 

Gd 3.31 0.54 

Y 1.91 0.55 

Zr 1.64 0.46 

α’ 

Mg 78.25 94.83 

Gd 14.14 2.65 

Y 7.13 2.36 

Zr 0.49 0.16 

β 

Mg 56.64 87.21 

Gd 29.83 7.10 

Y 13.07 5.50 

Zr 0.46 0.19 

a b 

c d 
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0.26 

α 

Mg 93.38 98.55 

Gd 3.62 0.59 

Y 2.10 0.61 

Zr 0.89 0.25 

α’ 

Mg 81.66 95.78 

Gd 11.87 2.15 

Y 5.56 1.78 

Zr 0.90 0.28 

β 

Mg 55.57 86.97 

Gd 32.13 7.77 

Y 11.84 5.07 

Zr 0.46 0.19 

 
图 13 不同冷速下凝固 GW63K 合金的成分分析位置 

Fig.13 The positions of EDS spot analysis of GW63K alloy cooled at 0.16 ℃/s (a) and 0.26 ℃/s (b) 

用 Avizo™软件计算 GW63K 合金样品的第二相体积分数（fβ）和共晶体积分数（feu）。平均冷却速率（Rc）

在 0.13~0.33℃/s 范围内 GW63K 合金凝固组织中第二相、共晶体积分数与冷速间的关系如图 14 所示，第二相

和共晶体积分数分别在 2.5~3%和 32~35%范围内，并且随着冷速的增加，fβ和 feu 均呈减小趋势。以最小二乘法

拟合的 fβ和 feu 与 Rc的定量关系分别为式(3)和(4)： 

fβ =－1.96Rc + 3.17           (3) 

feu =－13.41Rc + 36.44          (4) 

a b 
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α' 
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图 14 不同冷速下凝固的 GW63K 合金的定量信息 

Fig.14 Quantitative information of GW63K alloy solidified at different Rc: volume fraction of β (a) and eutectics (b) 

实验结果显示，GW63K 合金凝固组织由初生相 α和共晶组成，共晶组织由第二相 β和过饱和相 α’构成。

网状共晶分布在晶界，第二相形状不规则并且岛状地分布在共晶组织中。Mg 主要分布在 α 中，溶质 Gd 和 Y

主要分布在共晶组织中，且溶质 Gd 和 Y 在各相中的相对含量为 β > α’ > α 。当平均冷却速率在 0.13~0.33℃/s

范围内时，随着冷速的增加，凝固组织被细化，共晶网络更密集和均匀，第二相的平均尺寸更小且分布更均匀，

第二相和共晶的体积分数均呈下降趋势；在冷速较大的 GW63K 合金中，溶质 Gd 和 Y 在共晶中的重量百分比

较低、在初生相中含量较高，即微观溶质偏析较低。镁合金由液相到固相的凝固是一个伴随着原子重新排列的

相变过程，合金凝固过程中原子需要迁移一定距离。初生相和第二相的凝固是质量运输控制型的，相的形核和

生长取决于原子的扩散[30]。在 Mg-Gd-Y-Zr 合金凝固过程中，多余的溶质原子 Gd 和 Y 从固相排出到液相中，

并堆积在固—液界面前沿的扩散层内。因此对于溶质 Gd 和 Y，在合金凝固末期固相中的溶质含量较低，而分

布在固相周围的残余液相中的溶质含量较高。Gd 的动力学扩散系数比 Y 低两个数量级， Gd 在残余液相中的

原子迁移速度远小于 Y，因此在残余液相中 Gd 原子的聚集较 Y 严重、元素分布更集中。在凝固末期，残余液

相中发生共晶反应，形成 Gd 和 Y 含量高于初生相的共晶组织。在非平衡凝固中，冷却速率影响熔体温度与熔

点温度的差值（Tr），进而影响共晶反应中第二相的形核。方程(5)和(6)为临界晶核半径 r 和形核能G 的表达

式[30]： 

          (5) 

        (6) 

式中，σ为界面能，sf 为熔融熵，g 为吉布斯体积自由能。在凝固过程中，Tr 随着冷速的增加而增大。冷速



 

的增加有利于减小临界晶核半径、降低形核能，因此，有利于共晶反应过程中第二相的形核，使第二相的分布

随冷速的增加而更加均匀。此外，随着冷速的增加，共晶反应持续的时间减少，在共晶反应过程中不足以使形

核后的第二相充分长大，导致共晶组织中第二相的尺寸随冷却速率的增加而减小。 

凝固通常可以假设为一个“固相无扩散、液相充分混合”的相变过程，固相溶质成分（CS）、固相率（fS）

和有效溶质分配系数（kef）有如下关系式[31]： 

         (7) 

        (8) 

式中，V 为初生相生长速率，k 为平衡溶质分配系数，C0 为原始成分，DL为液相溶质扩散系数，δ 为扩散层宽

度，e 为自然常数。式(7)和(8)表明，固相溶质成分是与固相率和有效溶质分配系数相关的函数，且初生相的生

长速率对有效溶质分配系数产生一定影响。随着冷却速率 Rc 的增加，初生相生长速率 V 增大，在初生相凝固

末期，固相中溶质成分 CS 增加、液相中溶质成分减少。因此，随着冷速增加，残余液相中溶质含量减少，微

观溶质偏析减小，形成的共晶含量减少，且不利于第二相的形成，共晶体积分数和第二相体积分数均降低。共

晶的体积分数与合金凝固过程中的溶质再分配和微观偏析等现象密切相关。在发生共晶反应的合金体系中，共

晶的体积分数 fe也可由公式(9)求解[30]， 

          (9) 

           (10) 

           (11) 

       (12) 

Ce为共晶成分，α为无量纲扩散时间，参数 α’为 α的修正值。经 W. Kurz 等人的推导可知，在枝晶侧向无分枝

的情况下，α与冷却速率 Ṫ的关系为 

         (13) 

式(13)中出现负号是由于该式中的冷却速率 Ṫ为负值，λ 为特征间距，m 为液相线斜率，DS 为固相溶质扩散系

数，CL
*为枝晶尖端浓度，CL

m 为最后液相的成分[30]。平均冷却速率 Rc 为正值，当 Rc 增加时，－Ṫ值增加。在

0.13~0.33℃/s 范围内随着冷却速率的增加 α’呈减小趋势，因此共晶的体积分数 fe随冷却速率 Rc的增加而减小。 

3  结论 

（1）建立了镁合金凝固过程可控冷却速率的实验方法、凝固过程测温方案和合金内部温度数据推算方法。

采用“石英—石墨—火焰密封”的方法进行样品封装，可制备直径为 1 mm 的小尺寸镁合金样品；采用“可编

程温度多工位管式炉—压缩空气”实验装置和瞬态传热分析方法可制备冷却速率范围为 0.13~0.33℃/s 的铸态镁

合金样品，并能精确计算各样品的平均冷却速率 Rc。上述方法适用于使用同步辐射 X 射线断层扫描技术表征

镁合金凝固组织微观形貌和定量信息。 

（2）对 GW63K 合金开展了可控冷却速率实验，获得 Rc为 0.13~0.33℃/s 的合金样品。扫描电子显微镜结

合 X 射线断层扫描技术表征了 GW63K 合金凝固组织的二维和三维形貌，研究了 GW63K 合金凝固组织微观形

貌的特点和随冷却速率的变化规律。GW63K 合金凝固组织由初生相和共晶组成，共晶组织由第二相和过饱和

相构成。共晶组织网络状地分布在晶界处，形状不规则的第二相岛状地分布在共晶组织中。在 Rc = 0.13~0.33℃/s

范围内，随着冷速的增加，凝固组织被细化，网状共晶组织更密集、均匀和连续，第二相分布更均匀、平均尺

寸更小。 

（3）研究了 GW63K 合金样品微观组织定量信息和冷却速率之间的关系和变化规律。在 Rc = 0.13~0.33℃，

随着冷速的增加微观溶质偏析减小，GW63K 合金凝固组织中第二相体积分数 fβ和共晶体积分数 feu 均呈减小趋

势，且 fβ和 feu 与 Rc的定量关系分别为 fβ = 1.96Rc + 3.17 和 feu = 13.41Rc + 36.44。 
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Preparation of Mg-Gd-Y-Zr alloy solidified at controlled cooling rate and 
microstructure characterization by using X-ray tomography technique 
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（1.School of Materials Science and Engineering, Tsinghua University, Beijing 100084, China) 

(2.Key Laboratory for Advanced Materials Processing Technology (Ministry of Education), Tsinghua University, 

Beijing 100084, China) 

(3.Collaborative Innovation Center of Steel Technology, University of Science and Technology Beijing, Beijing 
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Abstract:  An experimental method of preparing Mg-Gd-Y-Zr alloy solidified at controlled cooling rate, acquiring 

temperature-time data during the solidification process, and calculating the temperature inside the alloy was 

established. The experiments were carried out on Mg-6Gd-3Y-0.5Zr (wt%) (GW63K) alloys, and several GW63K 

alloy specimens cooled at different rates in the range of 0.13~0.33℃/s were prepared. The solidification microstructure 

and quantitative information of the GW63K alloys were characterized by using X-ray tomography technique and SEM. 

The effects of cooling rate on the microstructure and quantitative information were discussed. Besides, the quantitative 

relationships between cooling rate and volume fractions of the eutectics and secondary phase were proposed, 

respectively. The results showed that the eutectics of GW63K alloy which distributed at the grain boundaries present 

network-like morphology, and the secondary phase with irregular morphology distributed in the eutectics. With the 

increase of cooling rate in the range of 0.13~0.33℃/s, the primary phase with six-fold symmetry were refined. The 

eutectic networks became denser, more homogeneous and continuous. The secondary phase distributed more 

dispersively, and the average size of secondary phase became lower. In addition, the volume fractions of eutectics and 

secondary phase reduced as the cooling rate increased. 

Key words:  controlled; cooling rate; Mg-Gd-Y-Zr; X-ray tomography technique 
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