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摘要：针对３００３铝合金冷轧板再结晶退火时出现的晶粒粗大问题，通过光学显微镜、扫描电镜（ＳＥＭ）、能谱分析

（ＥＤＳ）、Ｘ射线衍射（ＸＲＤ）、透射电镜（ＴＥＭ）等方法，研究均匀化退火和中间退火过程中形成的弥散相的种类、尺寸和分

布情况对３００３铝合金再结晶晶粒尺寸的影响机理。结果表明：３００３铝合金铸轧板的再结晶开始温度约为５４０℃；均匀

化退火过程中形成的预析出的粗大弥散相对再结晶有促进作用，而细小弥散相对再结晶有抑制作用；中间退火过程中析

出的弥散相对再结晶的抑制作用微弱；５００℃中间退火２００ｓ后，板材基体内没有弥散相析出，此时再结晶优于弥散相析

出率先发生；５００℃中间退火２ｈ后，板材基体内会析出大量细小的 ＡｌＭｎＳｉ相；３００３铝合金的最佳均匀化退火温度区间

为５６０～５８０℃。
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　　３００３铝合金是铝锰系铝合金，不能通过热处理产

生固溶强化［１］。锰元素含量一般在１．０％～１．５％（质

量分数）左右，由于３００３铝合金具有较高的强度、良好

的耐腐蚀和成形性能等特点，目前已被广泛应用于包

装、汽车、手机等行业领域。相对于热轧加冷轧法生产

的３００３铝合金板带箔产品，采用铸轧加冷轧法具有工
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艺流程简单、设备投资少、能耗低及产品成本低廉等优

点。但由于铸轧本质上是熔铸和轧制相结合，锰元素

在３００３铝合金中的扩散速率较慢，在高强度快速冷却

条件下来不及沉淀，其常以过饱和固溶体的形式存在

于基体中，且由于锰元素具有小的溶质分配系数，致使

在凝固过程中存在严重的晶内偏析，锰富集的地区再

结晶温度高，低锰区再结晶温度低，容易形成粗大的晶

粒且晶粒尺寸不均匀。退火过程中形成的细小弥散相

是再结晶晶粒粗大与晶粒尺寸不均匀的主要原因［２］。

板材的深冲性能与其晶粒度级别、组织均匀性有

密切关系，即组织越均匀，晶粒越细小，板材的深冲性

能越好，制耳率越低。为了制备出高质量３００３板带箔

材料，必须解决晶粒粗大与晶粒尺寸不均匀的问题。

据相关研究表明，在对３００３铝合金进行退火处理时，

主要有两种类型的弥散相析出。第一种是在均匀化退

火过程中形成的预析出弥散相，第二种是沿着晶界、亚

晶界与再结晶同时发生的析出弥散相［３５］。国内外学

者对３００３铝合金中弥散相的研究主要集中在均匀化

退火后析出的弥散相［２，６９］，刘建文等研究了 ＡＡ３００３

合金铸轧板预析出相对再结晶温度、组织的影响［２］，

Ｂｉｒｏｌ研究了均匀化退火对 ＡｌＭｎ合金再结晶的影

响［８］，Ｌｉｕ等研究了过饱和 ＡｌＭｎ合金的再结晶行

为［９］，但关于中间退火后的析出弥散相的研究却鲜见

报道。本工作通过光学显微镜、扫描电镜、能谱分析

（ＥＤＳ）、Ｘ射线衍射（ＸＲＤ）、透射电镜（ＴＥＭ）等检测

手段研究在均匀化退火和冷轧中间退火过程中析出的

弥散相对３００３铝合金板材再结晶晶粒尺寸的影响，以

期为高品质３００３铝合金板材制备提供理论与实际

指导。

１　实验材料与方法

１．１　实验材料

实验材料为３００３铝合金铸轧板，厚度为６．８ｃｍ。

其化学成分如表１所示。

表１　３００３铝合金的化学成分（质量分数／％）

Ｔａｂｌｅ１　Ｃｈｅｍｉｃａｌｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｓｏｆ３００３ａｌｕｍｉｎｕｍａｌｌｏｙ

（ｍａｓｓｆｒａｃｔｉｏｎ／％）

Ｍｎ Ｓｉ Ｆｅ Ｃｕ Ａｌ

１．２０ ０．１１ ０．６４ ０．０５４ Ｂａｌ

１．２　实验方法

３００３铝合金对退火温度的敏感性很强，快速加热

能够缩小再结晶温度区间，在高锰和低锰处同时形核，

通过快速加热可以获得细晶粒［１０］。采用ＫＳＹ智能箱

式保温炉（精度为１℃），首先以１０℃／ｍｉｎ升温速率将

炉内温度升高到目标温度，然后将试样放入保温炉中

保温５ｈ后进行炉冷，具体均匀化退火工艺方案如表２

所示。

表２　均匀化退火工艺方案

Ｔａｂｌｅ２　Ｐｒｏｃｅｓｓｐｌａｎｏｆｈｏｍｏｇｅｎｉｚａｔｉｏｎａｎｎｅａｌｉｎｇ

Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｆ

ｈｏｍｏｇｅｎｉｚａｔｉｏｎ／℃

Ｓａｍｐｌｅ

ｌａｂｅｌ

Ｈｏｌｄｉｎｇ

ｔｉｍｅ／ｈ

Ｍｅｔｈｏｄｏｆ

ｃｏｏｌｉｎｇ

Ｕｎｈｏｍｏｇｅｎｉｚｅｄ １ ５

４８０ ２ ５

５１０ ３ ５

５４０ ４ ５

５７０ ５ ５

６００ ６ ５

Ａｉｒｃｏｏｌｉｎｇ

　　板材均匀化后，分别取样进行金相观察与扫描电

镜观察，观察面为轧制面。样品经过机械研磨、抛光，

然后阳极覆膜（覆膜电压为２５Ｖ，时间为３ｍｉｎ，覆膜液

为４００ｍＬＨ２Ｏ＋１０ｍＬＨＢＦ４），在Ｏｌｙｍｐｕｓ光学显微

镜下观察样品的显微组织。将金相观察后的试样进行

机械研磨、抛光，然后在扫描电镜（ＳＥＭ）下观察不同

均匀化处理条件下预析出弥散相的尺寸和分布情况，

采用能谱分析（ＥＤＳ）及Ｘ射线衍射（ＸＲＤ）确定弥散

相的成分和类型。

对均匀化后的３００３铝合金铸轧板材在实验室冷

轧机上进行冷轧实验，总压下率为８２．３％，真应变为

１．７。冷轧的工艺参数为６．８→４．９→３．４→２．７→

１．８→１．２ｃｍ。冷轧后，分别截取两批样品进行５００℃

不同保温时间的高温中间退火。采用ＫＳＹ智能箱式

保温炉（精度为１℃），首先以１０℃／ｍｉｎ升温速率将炉

内温度升高到５００℃，一批样品保温２００ｓ，另一批样品

保温２ｈ，之后从保温炉中取出样品在空气中冷却。将

两批样品进行研磨、抛光、阳极覆膜，然后在Ｏｌｙｍｐｕｓ

光学显微镜下观察样品的显微组织。采用透射电镜

（ＴＥＭ）观察中间退火后析出弥散相的尺寸、分布、形

状及类型。

２　实验结果

２．１　均匀化态组织

３００３铝合金铸轧板未均匀化和４８０，５１０，５４０，

５７０℃和６００℃均匀化处理后的金相微观组织如图１

所示。从图１（ａ）中可以看出未进行均匀化的试样由

于铸轧过程中发生了塑性变形，其组织沿着轧制方向

６６
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呈拉长的纤维状；由图１（ｂ），（ｃ）看出４８０℃和５１０℃

均匀化处理的试样基本保留了轧态的纤维组织；由图

１（ｄ）可以看出５４０℃均匀化处理的试样晶粒尺寸相对

于铸轧态有所增大，发生了不完全再结晶，但是仍保留

有部分纤维组织；从图１（ｅ），（ｆ）看出５７０℃和６００℃处

理后的试样均发生了完全再结晶，且再结晶晶粒粗大。

这说明该厚度规格（６．８ｃｍ）的３００３铝合金铸轧板的

开始再结晶温度约为５４０℃，不易发生再结晶。铸轧

的这种“铸”和“轧”相结合方式，使得轧后晶粒内部的

储能很小，再结晶是一个热激活的过程，必须提供足够

的能量，再结晶才会发生，均匀化温度低于５４０℃，能

量不够，不会发生再结晶［１１］。

图１　３００３铝合金不同温度均匀化后样品的显微组织　（ａ）未均匀化；（ｂ）４８０℃；（ｃ）５１０℃；（ｄ）５４０℃；（ｅ）５７０℃；（ｆ）６００℃

Ｆｉｇ．１　Ｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅｓｏｆ３００３ａｌｕｍｉｎｕｍａｌｌｏｙｓａｍｐｌｅｓａｆｔｅｒｈｏｍｏｇｅｎｉｚａｔｉｏｎａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ

（ａ）ｕｎｈｏｍｏｇｅｎｉｚｅｄ；（ｂ）４８０℃；（ｃ）５１０℃；（ｄ）５４０℃；（ｅ）５７０℃；（ｆ）６００℃

　　图２为样品均匀化后扫描图片，从图２（ａ）中可以

看出合金在铸轧状态下，基体内部含有很多细小弥散

的析出相，且存在严重的晶内偏析。从图２（ｂ）～（ｆ）

中可以看出在４８０℃和５１０℃时基体中仍存在大量细

小的弥散相，５４０，５７０℃和６００℃时基体中含有大量粗

大球形弥散相，基本不存在细小的弥散相，且随着退火

温度从４８０℃升高到５７０℃过程中细小的弥散相逐渐

转化为粗大的弥散相，在６００℃时，温度相对较高，一

图２　３００３铝合金铸轧板均匀化处理后基体内弥散相的ＳＥＭ图片　（ａ）未均匀化；（ｂ）４８０℃；（ｃ）５１０℃；（ｄ）５４０℃；（ｅ）５７０℃；（ｆ）６００℃

Ｆｉｇ．２　ＳＥＭｉｍａｇｅｓｓｈｏｗｉｎｇｔｈｅｄｉｓｐｅｒｓｅｄｐｈａｓｅｏｎｍａｔｒｉｘｏｆ３００３ａｌｕｍｉｎｕｍａｌｌｏｙｃａｓｔｒｏｌｌｉｎｇｐｌａｔｅａｆｔｅｒｈｏｍｏｇｅｎｉｚａｔｉｏｎ

（ａ）ｕｎｈｏｍｏｇｅｎｉｚｅｄ；（ｂ）４８０℃；（ｃ）５１０℃；（ｄ）５４０℃；（ｅ）５７０℃；（ｆ）６００℃
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些弥散相又重新溶入基体中，基体内粗大的弥散相相

对于５４０℃和５７０℃时有所减少。由于铸轧过程中高

的冷却速率造成不同区域锰含量差别较大，形成锰元

素的偏析。高温均匀化退火加速了锰元素的扩散速

率，使得过饱和固溶体中的锰元素能够以弥散相的形

式析出，偏析得到缓解甚至消除。３００３铝合金铸锭中

的第二相主要有 Ａｌ６Ｍｎ，Ａｌ６（Ｆｅ，Ｍｎ）和αｃＡｌ１２（Ｆｅ，

Ｍｎ）Ｓｉ。据相关研究表明，随着均匀化温度的升高，预

析出的弥散相会发生球化现象，在低温均匀化时易形

成长 条状的Ａｌ６（Ｆｅ，Ｍｎ）相；高温均匀化时易形成

球形的αｃＡｌ１２（Ｆｅ，Ｍｎ）Ｓｉ相
［１２１４］，Ａｌ６（Ｆｅ，Ｍｎ）相转

化成 αｃＡｌ１２（Ｆｅ，Ｍｎ）Ｓｉ相，发生的 共析 反应为

３Ａｌ６（ＭｎＦｅ）＋Ｓｉ→αＡｌ１２（Ｍｎ，Ｆｅ）３Ｓｉ＋６Ａｌ
［１５］，从细

小弥散的长条状转化为粗大的球状。

为了明确析出相的这种转变，进行均匀化后高分

辨率扫描电镜分析，扫描结果如图３所示。从图３（ａ）

中可以看出，４８０℃均匀化处理后基体内含有大量细小

的长棒状弥散相，且尺寸小于１μｍ，由图３（ｂ）可见，

５７０℃均匀化处理后，基体内含有大量粗大的球形弥散

相，且尺寸大于１μｍ，有的甚至达到５μｍ，基本上没有

图３　３００３铝合金铸轧板均匀化处理后基体内弥散相的高分辨率ＳＥＭ图片　（ａ）４８０℃；（ｂ）５７０℃

Ｆｉｇ．３　ＨｉｇｈｒｅｓｏｌｕｔｉｏｎＳＥＭｉｍａｇｅｓｓｈｏｗｉｎｇｔｈｅｄｉｓｐｅｒｓｅｄｐｈａｓｅｏｎｍａｔｒｉｘｏｆ３００３ａｌｕｍｉｎｕｍａｌｌｏｙｃａｓｔｒｏｌｌｉｎｇｐｌａｔｅａｆｔｅｒｈｏｍｏｇｅｎｉｚａｔｉｏｎ

（ａ）４８０℃；（ｂ）５７０℃

细小的长棒状弥散相。

　　图４为不同均匀化温度下３００３铝合金的Ｘ射线

衍射定性分析图谱。从图４可以看出，经过４８０℃均

匀化处理后，基体内含有 Ａｌ６Ｍｎ，Ａｌ６（Ｆｅ，Ｍｎ），

ＡｌＭｎＳｉ相，经过５７０℃均匀化处理后，基体内含有

Ａｌ６Ｍｎ，Ａｌ１２（Ｆｅ，Ｍｎ）Ｓｉ，ＡｌＭｎＳｉ相。

图４　不同均匀化处理后３００３铝合金的Ｘ射线衍射图谱

Ｆｉｇ．４　Ｘｒａｙｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎｐａｔｔｅｒｎｓｏｆ３００３ａｌｕｍｉｎｕｍａｌｌｏｙａｔ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｈｏｍｏｇｅｎｉｚａｔｉｏｎ

图５所示为４８０℃和５７０℃均匀化处理后的能谱

分析，从图５（ａ），（ｂ）中可以看出，４８０℃均匀化处理

后基体内大量细小的长棒状弥散相为 ＡｌＭｎＦｅ三元

相，结合图４可知为 Ａｌ６（Ｆｅ，Ｍｎ）相；从图５（ｃ），（ｄ）

中可以看出，５７０℃均匀化处理后基体内大量粗大的

球形弥散相为 ＡｌＦｅＭｎＳｉ四元相，结合图４可知为

Ａｌ１２（Ｆｅ，Ｍｎ）Ｓｉ相。

２．２　中间退火态组织

图６所示为３００３铝合金冷轧后进行５００℃中间

退火２００ｓ的显微组织。从图６（ａ）中可以看出铸轧态

经过中间退火的再结晶晶粒非常粗大，从图６（ｂ）～

（ｆ）可以看出随着均匀化温度的升高，中间退火后晶粒

呈等轴状，说明都发生了完全再结晶，且晶粒尺寸逐渐

减小，在５７０℃达到最小值，经过晶粒度测量为３２μｍ，

在６００℃时晶粒尺寸有所增大。由于本批样品的中间

退火时间为２００ｓ，时间很短，所以在中间退火过程中

弥散相还没析出时，再结晶就已经完成，再结晶先于弥

散相的析出，基体内部只含有均匀化退火时的预析出

弥散相。从图２与图３的扫描图片可知，细小的预析

出弥散相在５００℃中间退火２００ｓ后，再结晶晶粒尺寸

粗大，而粗大的预析出弥散相在５００℃中间退火２００ｓ

后，再结晶晶粒尺寸细小。根据颗粒形核促进理论，不

同尺寸的弥散相对再结晶会产生不同的作用，细小的

弥散相（尺寸小于１μｍ）对大角度和小角度晶界具有

强烈的钉扎作用，延缓再结晶的形核，从而延缓甚至抑
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图５　均匀化退火过程中弥散相的演变　（ａ）４８０℃；（ｂ）４８０℃均匀化后的能谱分析；（ｃ）５７０℃；（ｄ）５７０℃均匀化后的能谱分析

Ｆｉｇ．５　Ｅｖｏｌｕｔｉｏｎｏｆｔｈｅｄｉｓｐｅｒｓｅｄｐｈａｓｅｄｕｒｉｎｇｔｈｅｐｒｏｃｅｓｓｏｆｈｏｍｏｇｅｎｉｚｉｎｇａｎｎｅａｌｉｎｇ

（ａ）４８０℃；（ｂ）ＥＤＳａｎａｌｙｓｉｓａｆｔｅｒｈｏｍｏｇｅｎｉｚａｔｉｏｎａｔ４８０℃；（ｃ）５７０℃；（ｄ）ＥＤＳａｎａｌｙｓｉｓａｆｔｅｒｈｏｍｏｇｅｎｉｚａｔｉｏｎａｔ５７０℃

图６　５００℃中间退火２００ｓ后３００３铝合金的显微组织　（ａ）未均匀化；（ｂ）４８０℃；（ｃ）５１０℃；（ｄ）５４０℃；（ｅ）５７０℃；（ｆ）６００℃

Ｆｉｇ．６　Ｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅｓｏｆ３００３ａｌｕｍｉｎｕｍａｌｌｏｙａｆｔｅｒｉｎｔｅｒｍｅｄｉａｔｅａｎｎｅａｌｉｎｇａｔ５００℃ｆｏｒ２００ｓ

（ａ）ｕｎｈｏｍｏｇｅｎｉｚｅｄ；（ｂ）４８０℃；（ｃ）５１０℃；（ｄ）５４０℃；（ｅ）５７０℃；（ｆ）６００℃

制再结晶；粗大的弥散相（尺寸大于１μｍ）能够提高合

金在冷轧过程中的形变储能，为再结晶提供动力，从而

促进再结晶［１６１８］。结合图２～６可知晶粒尺寸从最初

的３０５μｍ降到３２μｍ，这是一个量级的降低，由此得出

均匀化后析出的弥散相对再结晶晶粒尺寸的影响很

大，均匀化后弥散相的尺寸越大，再结晶晶粒尺寸越

小，对再结晶有促进作用；弥散相的尺寸越小，再结晶

晶粒尺寸越大，对再结晶有抑制作用。

对４８０℃及５７０℃均匀化处理后且经过冷轧、冷轧

加５００℃中间退火２００ｓ、冷轧加５００℃中间退火２ｈ的

３００３铝合金板材进行了ＴＥＭ 微观组织观察，其结果

如图７所示。从图７（ａ）可以发现经过４８０℃均匀化后
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冷轧，不进行中间退火的板材基体内存在大量的位错

墙结构及少量的弥散相，尺寸约为０．１～０．２μｍ，从图

７（ｂ）可以看出冷轧后５００℃中间退火２００ｓ的板材基

体内基本不含位错结构，只含有少量的弥散相，且数量

和尺寸与没有中间退火的图７（ａ）相比较基本一致，即

没有其他弥散相析出。从图６可知经过５００℃中间退

火２００ｓ处理后板材已经发生了显著的再结晶，可以得

出５００℃中间退火２００ｓ时再结晶现象是优于弥散相

析出率先发生。从图７（ｃ）中可以看出冷轧后５００℃中

间退火２ｈ的板材基体内也没有位错结构，但含有大量

细小弥散析出相。对比图７（ａ），（ｃ）可以得出经过

５００℃中间退火２ｈ后基体内重新析出大量的细小弥散

相（尺寸约为０．１～０．２μｍ）。对图７（ａ）～（ｃ）中的细

小弥散相进行了能谱分析，其结果如图７（ｄ）所示。可

以看出细小弥散相的成分都含有 Ａｌ，Ｓｉ，Ｍｎ元素，即

这些弥散相为ＡｌＭｎＳｉ相。

图７　中间退火前后冷轧板的透射电镜微观组织及ＥＤＳ分析

（ａ）４８０℃均匀化退火，无中间退火；（ｂ）４８０℃均匀化退火＋５００℃中间退火２００ｓ；（ｃ）４８０℃均匀化退火＋５００℃中间退火２ｈ；（ｄ）弥散相的ＥＤＳ分析

Ｆｉｇ．７　ＴＥＭｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅｓｏｆｃｏｌｄｒｏｌｌｅｄｐｌａｔｅｂｅｆｏｒｅａｎｄａｆｔｅｒｉｎｔｅｒｍｅｄｉａｔｅａｎｎｅａｌｉｎｇａｎｄＥＤＳａｎａｌｙｓｉｓ

（ａ）４８０℃ｈｏｍｏｇｅｎｉｚａｔｉｏｎａｎｎｅａｌｉｎｇａｎｄｗｉｔｈｏｕｔｉｎｔｅｒｍｅｄｉａｔｅａｎｎｅａｌｉｎｇ；（ｂ）４８０℃ｈｏｍｏｇｅｎｉｚａｔｉｏｎａｎｎｅａｌｉｎｇａｎｄ５００℃ｉｎｔｅｒｍｅｄｉａｔｅ

ａｎｎｅａｌｉｎｇｆｏｒ２００ｓ；（ｃ）４８０℃ｈｏｍｏｇｅｎｉｚａｔｉｏｎａｎｎｅａｌｉｎｇａｎｄ５００℃ｉｎｔｅｒｍｅｄｉａｔｅａｎｎｅａｌｉｎｇｆｏｒ２ｈ；（ｄ）ＥＤＳａｎａｌｙｓｉｓｏｆｄｉｓｐｅｒｓｅｄｐｈａｓｅ

　　图８所示为冷轧后进行５００℃中间退火２ｈ的显

微组织。不同样品的再结晶晶粒尺寸的变化规律与冷

轧后５００℃中间退火２００ｓ的一致。同样是在均匀化

退火５７０℃的条件下的再结晶晶粒最细小，但是再结

晶的晶粒尺寸有所不同。分别对中间退火２００ｓ和２ｈ

的再结晶晶粒尺寸进行了测量统计，结果如图９所示。

由图９可以看出中间退火２ｈ的晶粒相对于２００ｓ

的晶粒有所长大。由于本批样品热处理条件是５００℃

中间退火，保温２ｈ，在此过程中再结晶和弥散相的析

出同时发生。此时样品内含有均匀化退火后的预析出

弥散相和中间退火时析出的弥散相。与只有均匀化退

火后的预析出弥散相作用对比，在两种弥散相的共同

作用下，再结晶晶粒尺寸有小幅的增加。可以得出，中

间退火析出的弥散相对再结晶有轻微的抑制作用。而

且两种中间退火工艺得到的最小再结晶晶粒的均匀化

温度均为５７０℃，因此３００３铝合金铸轧板的最佳均匀

化退火温度为５６０～５８０℃。

３　结论

（１）３００３铝合金铸轧板的再结晶开始温度约为

５４０℃。

（２）均匀化退火过程中析出的粗大弥散相对再结

晶有促进作用；细小弥散相对再结晶有抑制作用。

（３）中间退火过程中析出的弥散相对再结晶有轻

微的抑制作用。

（４）５００℃中间退火２００ｓ再结晶优于弥散相析出

率先发生；５００℃中间退火２ｈ后，板材基体内会析出很
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图８　５００℃中间退火２ｈ后３００３铝合金的显微组织　（ａ）未均匀化；（ｂ）４８０℃；（ｃ）５１０℃；（ｄ）５４０℃；（ｅ）５７０℃；（ｆ）６００℃

Ｆｉｇ．８　Ｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅｓｏｆ３００３ａｌｕｍｉｎｕｍａｌｌｏｙａｆｔｅｒｉｎｔｅｒｍｅｄｉａｔｅａｎｎｅａｌｉｎｇａｔ５００℃ｆｏｒ２ｈ

（ａ）ｕｎｈｏｍｏｇｅｎｉｚｅｄ；（ｂ）４８０℃；（ｃ）５１０℃；（ｄ）５４０℃；（ｅ）５７０℃；（ｆ）６００℃

图９　晶粒度测量统计结果

Ｆｉｇ．９　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｇｒａｉｎｓｉｚｅｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔ

多细小的ＡｌＭｎＳｉ相。

（５）３００３铝合金铸轧板的最佳均匀化退火温度区

间为５６０～５８０℃。
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