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摘要: 将铸态 Mg 92. 5Zn6. 4Y 1. 1镁合金往复挤压 2, 4, 8, 12 不同道次, 然后分别正挤压制成 <12mm 的棒材。采用 OM,

XRD及 DTA 研究了往复挤压不同道次镁合金的组织和力学性能。研究表明, 铸态 Mg 92. 5 Zn6. 4Y1. 1镁合金往复挤压后,

组织得到显著细化,力学性能得到大幅度提高, 获得了高强韧镁合金。2 道次后,晶粒约 5Lm,拉伸强度超过 300M Pa, 伸

长率高达 20%。继续增加往复挤压道次,晶粒细化和拉伸性能提高均不明显, 当往复挤压 12 道次时, 拉伸强度明显降

低,而伸长率达到 23%。Mg 92. 5Zn6. 4Y 1. 1镁合金的伸长率大幅度提高归因于在往复挤压过程中, 铸态组织中的缩松、缩

孔等缺陷闭合和成分偏析非均匀相的分布均匀化, 以及晶粒的破碎、回复和动态再结晶所引起的晶粒细化及材料的流

动,最终获得完全致密、细小而均匀的等轴晶组织。
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Abstract: As-cast M g92. 5 Zn6. 4Y1. 1magnesium al loys w ere pr epar ed by recipro cat ing ex tr usion ( RE) and

forw ard ex tr usion pro cesses. T he as-cast allo ys w ere f irstly reciprocat ing ex t ruded for 2, 4, 8 and 12

passes, and then further ex t ruded into <12mm bar, respectively. M icrost ructures and mechanical

propert ies w er e invest ig ated w ith opt ical m icroscope ( OM ) , t ransmission elect ronic m icroscope

( T EM ) , X-ray dif fraction ( XRD) and differ ent ial thermal analy sis ( DTA) . The results show that RE

process can prepare sound and solid material. The g rain size is approx imately 5Lm and U TS pr epon-

der ate o ver 300MPa and elongat ion at tain 20 percent af ter recipro cat ing ext ruded for 2 passes and a

forw ard ex tr usion. T he grain refine and tensile pr opert ies are not improving clear ly w ith increasing

RE passes, and the tensile properties decrease very clearly w ith 12 passes, but the elongation proper-

t ies up to 23 percent . Reason o f the further increase of the elongation after several RE passes is due to

that the micro-pores, shr inkage-pores and the nonuniform phase of element m icrosegregat ion have

completely eliminated to y ield a fully dense, ref ined, mo re equiaxed and uniform m icrost ructur e, and

grain ref inement invo lve f ragmentat ion, dynamic recovery and dynamic recry stallizat ion, repeated

mass f low during reciprocat ing ex t rusion and forw ard ext rusion.

Key words: reciprocating ext rusion( RE) ; magnesium alloy; high elongat ion property; g rain refinement

  镁及镁合金为密排六方结构, 室温下变形主要通

过{ 0001} < 1120> 滑移系进行, 而在锥面{ 1012} <

1011> 滑移系只发生适量的压缩孪生变形。A-M g 相

只有 3个几何滑移系和两个独立的滑移系, 不能提供

协调任意方式形变所需的 5个独立滑移系。因此, 通

常镁合金韧性差,塑性变形能力很差,冷加工困难。镁

及镁合金挤压产品普遍存在表面粗糙, 易于出现裂纹,

挤压通路易堵塞等问题。通过传统的塑性加工技术提

高力学性能的能力也有限,并且对镁合金的塑性变形

理论研究不够深入,缺乏理论指导。镁合金具有较高

的堆垛层错能, 易于形核, 在热挤压条件下, 镁合金容

易发生动态再结晶( DRX) ,并且镁合金动态再结晶晶

粒组织对原始晶粒大小尤为敏感。当原始晶粒尺寸较

大时,新晶粒尺寸也较为粗大, 反之亦然
[ 1]
。并且,

Kim I J[ 2] 等人证实了在挤压变形过程中, 从 A-M g 固

溶体中可能析出强化准晶 I-Mg 3Zn6Y相。

  往复挤压 ( Recipr ocat ing Ex tr usion, 以下简称

RE)是一种集挤压与镦粗为一体的新型大塑性变形技
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术, 可有效地细化晶粒, 提高材料的综合力学性

能[ 3- 5] , 然而关于镁合金的往复挤压报道甚少[ 4]。本

文探讨 Mg-Zn-Y 合金在往复挤压过程中组织的细化

和准晶相的析出及往复挤压不同道次对材料韧性的影

响规律,以期制备高强韧镁合金。

1  实验方法

  实验原材料选用工业用纯镁锭、纯锌锭及 Mg-

47% (质量分数,下同) Y 中间合金,按照原子比熔炼配

制 Mg 92. 5Zn6. 4Y 1. 1镁合金,并浇入( 55mm @ 140mm 石

墨型中制成铸锭, 熔化过程采用商用 RJ-2 型溶剂保

护。在 350 e 保温 4h 进行均匀化处理, 车削去表皮,

然后放入自制可控温往复挤压模具装置中。定义材料

通过凹模细径的次数为往复挤压的道次, 在 YJ32-

315A 型四柱液压机上, 模具温度为 350 e , 分别往复

挤压 2, 4, 8, 12道次(以下简称 RE-nP) , 挤压比为 $RE

= 121 7551(凹模细径尺寸为( 14mm)。最后在 300 e

正挤压制成( 12mm 的型材(挤压比为 $E= 17. 361) ,

往复挤压原理如图 1所示。

图 1  往复挤压原理图

Fig. 1  Prin ciple diagram of Reciprocat ing Ex t rusion ( RE)

  在 Nikon Epipho t 光学显微镜和 JSM-6700F 型

扫描电子显微镜下进行显微组织观察。相组成在

XRD-7000S 型 X 射线衍射仪上进行, 其中, 辐射源

CuKA,步进扫描,步长 0. 02b, 扫描范围 10b~ 90b。

  在WDW-3100型微机控制电子万能实验机上进

行室温 ( 20 e ) 拉伸试验, 拉伸速度 1mm/ min。用

HV-120型维氏硬度计, 载荷为 5kg ,加载时间 20s条

件下分别测试三点平均硬度。在 CRY-2P 型差热分析

仪( DTA)中, 分别对铸锭、往复挤压型材进行差热分

析。

2  结果与分析

2. 1  往复挤压Mg92. 5Zn6. 4Y1. 1合金的组织特征

  图 2 为 Mg 92. 5 Zn6. 4Y 1. 1合金往复挤压前后的组

织。从图 2a 中可以看出, 铸态组织中树枝晶粗大, 一

次枝晶臂约 150Lm, 二次枝晶臂最长达到 100Lm。枝

晶间的共晶化合物相连成网状, 见图 2b。图 2c ) f为

往复挤压不同道次的组织,往复挤压后枝晶结构消失,

晶粒得到细化, 成为均一的等轴晶。随着往复挤压道

次的增加,挤压后所形成的细小颗粒相的数量增多,分

布趋于均匀。挤压 2道次后, 颗粒相的数量较少, 颗粒

大小为 8Lm 左右,并且分布有一定的方向性。挤压 4

道次后,颗粒数量明显增多并且颗粒尺寸大多为 2~

5Lm, 分布均匀, 较大颗粒相很少。挤压 8 道次后,

8Lm 左右的较大颗粒尺寸变化不大,但是数量有所增

加,且 2~ 5Lm 的颗粒有长大趋势。挤压 12道次后,

两种尺寸颗粒相分布更加均匀。

  在 350 e 往复挤压过程中 (约 0. 58T m , Tm U
600 e ) ,在高温高压力条件下 Mg92. 5 Zn6. 4Y 1. 1合金处

于高塑性状态, Mg 92. 5Zn6. 4Y 1. 1合金得到等体积反复地

挤压和镦粗,受到反复的揉搓,同时进行着加工硬化和

动态软化两个矛盾过程。在往复挤压过程中原始粗大

的树枝晶被拉长或破碎, 部分组织变成纤维组织, 在镦

粗过程中纤维组织又被压缩破碎或更大幅度的变形,

因此,随着往复挤压道次的增加,组织逐渐转变成均匀

分布的等轴晶。由图 2b可知,往复挤压 2道次后材料

原始的粗大树枝晶已经得到充分的破碎细化,少量较

大晶粒没有得到充分的破碎而保留下来, 并且沿挤压

流线分布。由于这些大颗粒在后续往复挤压过程中没

有相当数量的大颗粒相互作用, 在往复挤压道次增加

时只能随着材料的流动而发生位置迁移, 不能得到进

一步的破碎细化。因此, 往复挤压道次增加后, M g92. 5

Zn6. 4Y 1. 1合金挤压组织中的大颗粒相分布逐渐均匀,

而尺寸大小并没有显著减小。即往复挤压的初始道次

对晶粒的破碎细化作用极为显著, 而往复挤压道次的

增加只能使组织分布更加均匀,趋于各向同性。

  然而,由图 2c ) f对比可知,随着往复挤压道次的

增加,组织中小尺寸的颗粒相数量逐渐增加, 因此小尺

寸的颗粒是在挤压过程中部分大颗粒继续破碎或从基

体组织中重新析出的弥散相, 并趋于均匀分布。

  图3为铸锭及往复挤压4道次XRD分析结果,图

4为铸锭和往复挤压不同道次的 DT A 分析结果。结

合图 3a和图 4 可知, 挤压前铸锭的相组成为 A-Mg+

W( M g3Y 2Zn3 ) + I( M g3YZn6 ) + M gZn2 , DT A 曲线上

有 340, 450, 520 e 及 580 e 吸热峰。从 4个差热峰的

温度以及结合相图分析可知, Mg 92. 5Zn6. 4Y 1. 1合金的凝

固过程为从液相中 580 e 时首先析出 A-M g 基体;温度

降到 520 e 左右, 因溶质分凝作用生成 W(M g3Y 2Zn3 )

相的共晶,发生的相变反应是:

L
450 e

A-M g+ W( M g3Y2 Zn3 ) + X( M g12YZn)

( 1)
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图 2  Mg92. 5Zn6. 4Y1. 1合金组织

( a) , ( b)铸态; ( c) 2道次; ( d) 4道次; ( e) 8道次; ( f) 12道次

Fig. 1  Micr os t ructure of Mg92. 5 Zn 6. 4Y 1. 1 al loys

( a) , ( b) cas t ingot ; ( c) RE- 2P; ( d) RE-4P; ( e) RE- 8P; ( f ) RE-12P

  接着在 450 e 左右是残余的液相和 W 相发生包

晶反应,生成了 I 相。发生的相变反应是:

L + A-M g + W( Mg 3Y 2Zn3 )
450 e

Z( M g3YZn6 )

( 2)

  根据 Mg-Zn 二元相图可知 Mg 7 Zn3属于介稳定

相,随后冷却过程中分解为 A-Mg+ M gZn。发生的相

变反应是:

M g7 Zn3
340 e

A-M g+ M gZn ( 3)

  由于铸锭的凝固过程并非平衡凝固, 偏析作用导

致铸锭中存在少量的 MgZn2相, 因此, 最终铸锭的相

组成为A-M g+ W( Mg 3Y 2 Zn3 ) + I( M g3YZn6 ) + Mg-

Zn2。DT A曲线上的吸热峰由低到高分别是 MgZn和

A-M g 生成 Mg7 Zn3相变温度、I( M g3YZn6 )相、W(M g3

Y2 Zn3 )相及基体 A-M g 的熔化峰。但是, M gZn 相的

含量极少, XRD分析并未检测到 MgZn。已有研究表

明: W ( M g3Y2 Zn3 )相为立方结构
[ 6, 7]

, I( Mg 3YZn6 )相

为二十面体结构, 准周期有序结构(准晶)
[ 8]
, X( M g12

YZn)相为 18R调制结构[ 9] 。

  由图 4可见,在往复挤压 2 道次、8道次及 12道

次时, 340 e 几乎看不到明显的吸热峰, 4 道次也只有

一个微小的吸热峰, 这并不能表明在该温度下没有发

生A-M g+ M gZn yMg7Zn3转变。

  往复挤压每一道次真应变可以用 ERE = 2ln

($RE ) [ 10]表示, 本研究挤压比 $RE= 12. 7551,则每一道

次的 ERE-1P= 5. 09, 这相当于挤压比 $EX = 131的普通

正挤压的真应变。往复挤压 4道次后, 积累真应变高

达 ERE-4P= 20. 36。因此, 往复挤压过程中薄带积累了

很高的畸变能, 晶粒内部产生了大量的位错和应力集

中,在晶粒内部储存了大量的能量。并且,镁合金具有

较高的堆垛层错能,易于形核。由热力学可知, 当 $G

< 0时可以析出第二相。这样一方面体积自由能降

低,同时产生畸变能、界面能和缺陷能, 可以表示为:

$G= $GV + $GS + $GE- $Gd ( 4)

  式中: $G 为材料挤压前后自由能差; $GV为体积

自由能差; $GS和 $GE分别为每摩尔新增界面能和应

变能; $Gd为缺陷能的变化。快速凝固 A-M g 有很高的

过饱和度,因此, 挤压后由于脱溶, $GV较大。往复挤

压过程中,不断积累应变, 产生大量位错, 在位错上形

核,位错弹性应变能可以提供形核所需的能量,降低形

核功,从而提高了 $Gd。因此,在 350 e 往复挤压过程

中,必将发生 A-Mg+ M gZn yMg 7Zn3转变, 挤压后冷

却过程中发生 Mg 7 Zn3 yA-M g+ M gZn转变; 往复挤

压过程有利于细小准晶 I-M g3 Zn6Y 相的弥散析出,即

A-M g+ W( M g3Y 2Zn3 ) y I( Mg 3YZn6 )的转变, 并且由

于材料的流动, 往复挤压有利于提高其分布的均匀性。

所以,往复挤压 4 道次后相组成为 A-Mg + I ( M g3

YZn6 ) + M gZn(如图 3b所示)。

  铸锭中的初始 I相分布在晶界处, 室温下硬而脆,

往复挤压过程中会破碎成大小不一的小颗粒;在挤压
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道次增加的过程中, MgZn 化合物相和部分 I 相会重

新弥散析出。因此, 图 2 中颗粒相包括初始的 A-Mg

和 I相破碎后的颗粒及挤压过程中重新弥散析出的 I

相和 MgZn 相。

图 3  往复挤压 Mg92. 5Zn6. 4Y 1. 1合金 XRD 分析结果( a)铸态; ( b) 4道次

Fig. 3  XRD spect ra of Mg92. 5Zn6. 4Y 1. 1 alloys  ( a) cast ingot ; ( b) RE- 4P

图 4  Mg92. 5 Zn6. 4Y 1. 1镁合金 DT A 曲线

Fig. 4  DTA cu rves of Mg92. 5Zn6. 4Y 1. 1 m agnesium alloys

2. 2  往复挤压( RE)对 Mg92. 5Zn6. 4Y1. 1合金力学性能

的影响

  往复挤压 Mg92. 5 Zn6. 4Y 1. 1合金的拉伸性能如图 5

所示。与铸态相比, M g92. 5 Zn6. 4 Y1. 1合金经往复挤压

后,拉伸强度和屈服强度均得到显著提高,伸长率也得

到大幅度的增加,并且随着往复挤压道次的增加, 8道

次的拉伸强度( UT S)最高, 往复挤压 12道次 U TS 有

所下降, 但伸长率达到了 23. 1%。其中, 2道次后,与

铸态相比较,抗拉强度、屈服强度以及延伸率的提高幅

度分别为 245%, 127%和 1701%。往复挤压使合金的

伸长率大幅度提高, 随挤压道次的增加呈提高趋势。

由此可见,往复挤压工艺可以提高材料的力学性能,并

随挤压道次的增加 UT S 先提高, 8 道次 U TS 达到峰

值,随后随着挤压道次的增加有所下降。

  图 6为往复挤压前后 Mg92. 5 Zn6. 4Y1. 1合金硬度的

变化。由图可见,铸态的硬度最高,往复挤压 2道次的

硬度最低,往复挤压态 4道次的硬度最高。材料并没

有因往复挤压过程中反复的挤压和镦粗而产生加工硬

图 5  往复挤压 Mg92. 5Zn6. 4Y1. 1合金的拉伸性能

Fig. 5  T he tens ile propert ies of RE M g92. 5 Zn6. 4Y 1. 1alloy

化,反而使铸态材料的硬度降低。随往复挤压道次的

增加,材料的硬度先略有增加, 4道次后开始又逐渐下

降。

图 6  往复挤压不同道次的硬度变化

Fig. 6  T he hardness of RE Mg92. 5 Zn 6. 4Y 1. 1 al loy

  结合图 5和图 6可知, Mg 92. 5Zn6. 4Y1. 1合金往复

挤压 4道次的综合力学性能最佳; 往复挤压 8道次的

拉伸强度最佳; 12道次的伸长率最佳,硬度也较低,即

材料的塑性最好,组织和性能均匀性最好。
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3  讨论

3. 1  往复挤压Mg92. 5Zn6. 4Y1. 1合金晶粒细化机制

  叶均蔚等人认为 [ 11]
第二相细化存在弯曲机理、短

纤维加载机理、剪切机理,往复挤压过程中的循环塑性

流动促使颗粒重新分布。镁合金往复挤压晶粒细化的

原因是反复再结晶以及第二相细化后数量增加促进再

结晶。但 M . Richet 等人认为
[ 12, 13]

往复挤压过程中

将形成剪切带, 剪切带的交叉、增殖, 导致微观组织的

破碎,使其逐渐演变成等轴胞和亚晶结构。在 350 e

挤压可以激活棱柱面{ 1011} < 1120> 滑移系,开动第

二类角锥面滑移系, 使 Mg 92. 5 Zn6. 4Y 1. 1镁合金在往复

挤压过程中可以实现等体积塑性形变而不开裂。挤压

过程中,破碎、变形所产生的畸变较大或滑移受到阻碍

时,滑移面上的位错从局部地区因受阻而塞积,导致变

形不均匀及应力分布不均匀, 而经过高度变形的金属,

由于大量的塑性变形造成金属晶体结构的严重畸变,

为再结晶提供了有利的条件, 加上挤压热的作用, 较易

发生动态再结晶。镁及镁合金层错能相对较低(纯镁

的层错能只有 60~ 78mJ/ m2 ) ,扩展位错很宽, 故难以

从节点和位错网中解脱出来,也难以通过交滑移和攀

移与异号位错相互抵消, 动态回复过程进行得很慢,亚

组织中位错密度较高,剩余的贮能足以引起再结晶,同

时由于晶界的扩散速度较高,在亚晶界上堆积的位错

能够被这些晶界吸收, 从而加速往复挤压过程中动态

再结晶过程。

  在再结晶形核长大期间还进行着塑性变形,新形

成的再结晶晶粒都处于变形状态, 其畸变能由晶粒中

心向边缘逐渐减小, 当晶粒中心的位错密度积累到足

以激发另一轮再结晶时, 则新一轮的再结晶便开始,如

此反复的进行。新晶粒不断地从正在长大的再结晶晶

粒边界处形核长大, 虽然只能有限地长大,但是每道次

再结晶紧密连贯进行, 从而导致晶粒细化。同时,

Mg 92. 5Zn6. 4Y 1. 1合金中 I相的热稳定性高,可以有效地

阻止再结晶晶粒长大。另外, 颗粒的钉扎作用,也阻碍

晶粒的长大, 也促使晶粒细化。因此, 即使往复挤压

12道次, 再结晶晶粒长大情况并不明显, 加工硬化能

力减小,相反动态再结晶引起材料软化现象加剧, 出现

动态回复现象。这正说明在往复挤压 2道次后 Mg92. 5

Zn6. 4Y1. 1镁合金已经进行了比较充分的晶粒破碎和再

结晶。图 6中的硬度变化规律正说明了该规律。

3. 2  往复挤压Mg92. 5Zn6. 4Y1. 1合金高韧性机理

  往复挤压是集等体积挤压与墩粗反复进行的一个

热挤压过程,在该过程中铸态组织中的大量缩松、气孔

等缺陷被焊合, 缺陷数量减少, 组织更加致密,并且热

变形时枝晶破碎和加速扩散,在一定程度上改善了铸

造组织的偏析; 挤压过程中材料的流动,提高了组织的

均匀程度,降低了合金的各向异性,因此获得了高强韧

的挤压棒材。

  往复挤压过程中的晶粒破碎及动态再结晶引起的

晶粒细化是往复挤压 Mg92. 5 Zn6. 4Y 1. 1合金拉伸强度提

高的主要原因。

  往复挤压 2道次后, 强度大幅度提高(见图 5) ,晶

粒大量破碎、缺陷闭合、动态再结晶大部分完成。往复

挤压 8道次后, 加工硬化作用增强,由于动态再结晶造

成位错密度降低及晶粒有长大趋势, 细晶引起的强化

作用被削弱,因此增加挤压道次,抗拉强度略有增加而

屈服强度开始降低; 挤压道次继续增加,达到 12道次

时,动态再结晶由部分到完全,晶粒会逐步细化并趋于

均匀、等轴化,由变形引起的硬化和由动态再结晶引起

的软化过程相互平衡, 从而强度有所下降, 塑性提

高。   

  此外,在往复挤压过程中,除了导致晶体的宏观变

形外,还会使晶体内各晶粒发生转动,使晶粒取向发生

变化,随着挤压道次的增加, 通过晶粒的转动,会使晶

体内各晶粒之间的变形逐渐得到协调, 最终使塑性大

幅度提高动态再结晶作为一种重要的软化和晶粒细化

机制,对控制镁合金变形组织、改善塑性成形能力以及

提高材料力学性能具有十分重要的意义。

4  结论

  ( 1)往复挤压使铸态 Mg92. 5 Zn6. 4Y1. 1合金的晶粒

得到细化、均匀分布, 综合力学性能得到了显著的提

高, 尤其是韧性得到大幅度增加。2 道次后, 晶粒约

5Lm,拉伸强度超过 300MPa, 伸长率高达 20%。继续

增加挤压道次, 晶粒细化和拉伸性能提高均不明显,当

往复挤压 12道次时,拉伸强度明显降低, 而伸长率达

到 23%。

  ( 2)往复挤压 Mg 92. 5 Zn6. 4Y 1. 1镁合金的韧性大幅

度提高的原因主要是在往复挤压过程中, 铸态组织中

的缩松、缩孔等缺陷闭合和成分偏析非均匀相的分布

均匀化,以及晶粒的破碎、回复和动态再结晶所引起的

晶粒细化及材料的流动, 最终获得完全致密、细小而均

匀的等轴晶组织。
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