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双级固溶处理对 Mg-4Nd-1Gd-0.3Zn-0.6Zr
合金的显微组织和力学性能的影响

李　蒙，李　辉，张旭亮，潘　龙，游辉辉，蒋李超，姜　强，李庭雄，王书课   

（新江科技（江苏）有限公司，江苏南通 226000）

摘要：采用金相显微镜、扫描电子显微镜、透射电子显微镜和电子万能试验机研究了双级固

溶温度和时间对Mg-4Nd-1Gd-0.3Zn-0.6Zr镁合金的显微组织和力学性能的影响。结果表明：

合金的铸态显微组织主要由α-Mg基体和晶界上的共晶组织Mg12Nd组成。经过不同双级固溶

处理后，合金的显微组织由α-Mg基体、Mg12Nd以及时效析出相β′相组成。当双级固溶制

度为500 ℃×20 h+540 ℃×10 h时，合金的综合力学性能达到最佳。合金的抗拉强度为

268.65 MPa，屈服强度为171.28 MPa，伸长率为3.33%。合金的主要断裂方式为混合断裂。  
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镁合金因具有密度小、比强度高和易加工等特点，被广泛应用于航天航空、轨

道交通和电子产品等领域。但是，传统镁合金因其耐腐蚀性能差，高温下强度和抗

蠕变性能较低，成本较高等缺点，限制了镁合金在工业上的推广和应用[1-3]。在镁合

金中添加稀土元素（RE）可以在基体中形成稀土析出相，细化晶粒。通过析出强

化和细晶强化的作用，提高镁合金的强度和塑性，改善镁合金的耐蚀性能。目前开

发出的Mg-Gd系、Mg-Y系、Mg-Gd-Y系和Mg-Y-Gd系稀土镁合金具有高强度、耐高

温以及耐腐蚀等优异性能，已被应用于工业生产当中[4]。但是由于Gd、Y等元素成

本高，限制了其广泛应用，而传统的含低成本的Nd元素的稀土镁合金例如WE54和

WE43已经成功商业化[5-6]，因此，开发低成本高强度的Mg-Nd系新型稀土镁合金一直

是国内外研究的热点。

在Mg中加入Nd可以产生明显的固溶强化和时效硬化效果，Nd是提升镁合金性

能的重要元素。对于固溶处理来说，在显微组织不发生过烧的前提下，固溶温度应

尽可能高，固溶时间应尽可能长，使难溶相充分回溶到基体中，为后续时效处理作

准备。长时间高温环境下会使晶粒长大，导致合金力学性能降低。当合金成分设计

超过固溶度极限后，在固溶处理过程中，晶界上存在第二相可以阻碍晶粒长大。同

时“低温长时-高温短时”的双级固溶处理工艺可以使晶粒在不发生明显长大的同

时使难溶相固溶到基体当中，形成过饱和固溶体，并且能够有效提高合金的力学性

能。因此本文以Mg-4Nd-1Gd-0.3Zn-0.6Zr镁合金为研究对象，探究双级固溶处理对其

显微组织和力学性能的影响，为Mg-Nd系镁合金双级固溶处理工艺探索奠定基础。

1　试验制备与方法
本试验材料为Mg-4Nd-1Gd-0.3Zn-0.6Zr镁合金，具体的化学成分如表1所示。试

样采用砂型铸造，以纯Mg、纯Zn、Mg30Nd中间合金、Mg-20Gd中间合金和Mg-30Zr
中间合金为原材料；采用氩气保护。具体熔炼步骤如下：纯Mg熔化，将纯Mg放进预

热过的铁制坩埚中，升温至750 ℃，保温直至纯Mg完全熔化；中间合金熔化，加入

Mg-30Nd中间合金、Mg-20Gd中间合金和纯Zn，搅拌3~5 min，静置5~6 min；然后升
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温至780 ℃，加入Mg-30Zr中间合金，进行充分搅拌；

浇注，采用重力浇注，用舀包将合金液浇到准备好的

树脂砂型中，得到铸态试样。

使用马弗炉对铸态试样进行双级固溶处理和时效

处理。根据前期研究和文献报道，确定本文的具体的

热处理制度工艺参数如表2所示。将6种热处理制度对

应的样品编号为S1-S6。

Nd

4.1

Zn

0.3

Gd

1.3

Zr

0.6

Mg

余量

表1　 Mg-4Nd-1Gd-0.3Zn-0.6Zr合金化学成分
Table 1 Chemical composition of Mg-4Nd-1Gd-0.3Zn-0.6Zr

 alloy　　　　　　　　　 wB /%

位置

1

2

Nd

8.9

7.9

Mg

89

89

Gd

0.2

2.3

Zn

1.9

0.08

表3　 图3位置对应的点分析结果
Table 3 Analysis results of points corresponding to 

the positions in Fig. 3                         at.%

编号

S1

S2

S3

S4

S5

S6

一级固溶处理

490 ℃×15 h

500 ℃×15 h

520 ℃×15 h

490 ℃×20 h

500 ℃×20 h

520 ℃×20 h

二级固溶处理

540 ℃×5 h

540 ℃×10 h

时效处理

200 ℃×18  h

表2　 热处理工艺参数
Table 2 Heat treatment process parameters

采用型号为Zeiss Axiovert 2000MAT光学显微镜对

不同状态下的样品进行金相显微组织观察，并利用截

线法对晶粒尺寸进行统计。使用配备牛津色散X射线

能谱仪（EDS）的FEI QUANTA 450型扫描电子显微镜

（SEM）对样品进行显微组织、化学元素以及断口组

织分析。采用Tecnai G2F20-TWIN型透射电镜对析出相

进行微观表征。使用电子万能试验机按照GB/T 228.1测

试样品的拉伸性能，拉伸试样标距 2 5  m m ，直径

5  mm，应变速率2 mm/min，每组热处理制度取三根拉

伸试验，取平均。

2　试验结果与分析
2.1　铸态显微组织

图1为Mg-4Nd-1Gd-0.3Zn-0.6Zr合金的铸态显微组

织。可以看出合金的铸态金相组织是由基体相和晶界

处的不连续相组成。结合EDS面分布图（图2），晶界

处的不连续相富Nd元素，对晶界处的相进行EDS点分

析，如图3所示。根据表3所列的点分析结果，Mg/Nd的

原子比为10∶1和11∶1，与Mg12Nd的Mg/Nd原子比相

似，因此确定其为Mg12Nd相。说明铸态显微组织主要

是由α-Mg基体相和Mg12Nd相组成，晶粒尺寸大小约为

45 μm。另外，从图2a的铸态SEM图像看出晶粒内部分

布一些白色颗粒的第二相，根据EDS面分布图可知，该

（a）低倍　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（b）高倍

图1　 Mg-4Nd-1Gd-0.6Zn合金铸态显微组织 
Fig. 1 Microstructure of Mg-4Nd-1Gd-0.6Zn alloy as cast

颗粒富Zr元素。因此，判断白色颗粒为α-Zr相，作为

α-Mg的形核核心[7]。

2.2　显微组织
2.2.1　显微组织的演变

图4为合金在不同双级固溶处理下的T6态金相组

织。从图中可以看出，经过不同双级固溶处理过后的

金相组织仍然是由基体相和晶界处的不连续相组成。

结合EDS点分析，如图5所示，结果表明，晶界处的相

（1位置）富Nd元素，且Mg元素与Nd元素的原子比约

为10.3，因此，可以确定晶界处的相仍然为Mg12Nd。

但是，与铸态组织相比，经过热处理后的合金晶界
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                                           （a）晶界处不同区域                                                                         （b）EDS点分析

图3　晶界处不同区域的EDS点分析

Fig. 3 EDS point analysis in different regions at grain boundaries

处的共晶相的面积明显减小，多数分布在三角晶界

处。这说明经过不同双级固溶处理后，共晶组织发生

了不同程度的回溶，但是回溶不够充分。本试验的合

金Nd元素含量约为4.1wt.%，对于Mg-Nd二元合金，

在548 ℃共晶温度下Nd元素在Mg中最大固溶度约为

3.7wt.%[9]，因此难以完全回溶进基体。图6统计了不

同热处理后金相组织的晶粒尺寸。与铸态组织的晶粒

尺寸相比，双级固溶处理后的T6态金相组织均发生了

长大现象，但是随着固溶时间延长以及一级固溶时间

的增加，各个组织之间的晶粒尺寸并没有明显差别，

这可能是因为晶界处未回溶的共晶相对晶界起钉扎作

用，对晶粒长大起一定的阻碍作用。另外，从图4可

以看出晶粒内部都产生了不同团聚程度的“黑斑”，

且从图5a和图7a的SEM图像中还观察到在“黑斑”中

的白色颗粒。根据图7b-f EDS面分布图可以看出，该

白色颗粒富Zr和Zn元素，同样根据图5b中2位置点分

析结果来看，Zr元素与Zn元素的原子比约为1.73∶1，

这与Zn2Zr3的原子百分比相近。因此，推断白色颗粒

为Zn2Zr3。付彭怀等人研究表明：Mg-2.75Nd-xZn-Zr
（x=0，0.2，0.5，1.0和2.0 at.%）合金固溶处理后，晶

粒内部也观察到了同样的“黑斑”和白色颗粒。他认

为晶粒内部“黑斑”区域是由ZrH2相和Zn2Zr3相组成

的[10]，并认为ZrH2相是固溶处理过程中Zr与H反应形成

的，Zn2Zr3相是Zn和Zr元素在晶粒内部团聚形成的，所

以“黑斑”区域的出现可以归因于含Zr第二相。

2.2.2　沉淀相分析

图8为合金经过500 ℃×20 h+540 ℃×10 h/200 ℃
×18 h热处理后的TEM分析结果。图8a为沿[0001]Mg
晶带轴的电子衍射花样图案，该电子衍射花样为典型

（a）铸态SEM图像                                              （b）EDS面分布图                                              （c）EDS面分布图

（d）EDS面分布图                                              （e）EDS面分布图                                              （f）EDS面分布图

图2　铸态SEM图像（a）以及EDS面分布图（b-f）
Fig. 2 SEM image of alloy as cast（a）and EDS mapping （b-f）
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　　　　　　　　　　　　　        （a） SEM图　　　　　　　　　　　 （b）SEM图对应点的点分析结果

图5　 双级固溶制度为490 ℃×15 h+540 ℃×5 h时T6态合金的SEM图以及图对应点的点分析结果

Fig. 5 SEM image of T6 state alloy under two-stage solution system of 490 ℃×15 h+540 ℃×5 h and point analysis results of corresponding points

（a）490 ℃×15 h+540 ℃×5 h　　　　　　　           　　（b）490 ℃×20 h+540 ℃×10 h

（c）500 ℃×15 h+540 ℃×5 h　　　　　　　           　　（d）500 ℃×20 h+540 ℃×10 h

（e）520 ℃×15 h+540 ℃×5 h　　　　　　　           　　（f）520 ℃×20 h+540 ℃×10 h

图4　 在不同双级固溶处理下的合金T6态金相显微组织

Fig. 4 Metallographic microstructure of alloy T6 state under different two-stage solution treatment

的密排六方结构晶体的衍射花样，除了出现了衬度

较亮的一套衍射斑点外（黄色括号），还存在一套

衬度较暗的衍射斑点，如图8a红色圈标注，并且两套

电子衍射斑点相互平行，说明产生了与基体相共格的

析出相。从图8b的明场像可知：这些沉淀相均匀，细

小，弥散分布在α-Mg基体中。图8c-d为沿[112- 0]Mg
方向的析出相的HADDF-STEM图像，可以看出该析

出相原子排列呈六方环状结构，这与Mg-Nd二元合金

中发现的β′相相似[11]。Nie[12]等在综述中认为Mg-Nd
二元合在时效过程中的微观结构化为：SSSS→GP区

→β″（D019）→β′（Mg7Nd）→β1（Mg3Nd）→β

（Mg12Nd）→βe（Mg41Nd5）。同样，Gu等人研究双

级时效对EV31A显微组织和力学性能的影响时，也认

为β′相为主要析出相。因此，判断该合金的主要析出
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（a）合金的SEM图；（b-f）EDS面分布

图7　双级固溶制度为500 ℃×20 h+540℃×10 h时T6态合金的SEM图（a）以及图5（a）对应的EDS面分布图（b-f）
Fig. 7 SEM image of T6 state alloy under the two-stage solution system of 500 ℃×20 h+540 ℃×10 h （a）and the corresponding EDS mapping

（b-f）

     （a）晶带轴[0001]Mg方向的　　　　        （b）明场像                              （c）HADDF-STEM图像  　    （d）图 c放大HADDF-STEM图像

         电子衍射花样图像

图8　在500 ℃×20 h+540 ℃×10 h/200 ℃×18 h热处理后合金的TEM分析

Fig. 8 TEM analysis of the alloy after heat treatment at 500 ℃×20 h+540 ℃×10 h/200 ℃×18 h

图6　晶粒尺寸统计柱状图

Fig. 6 Histogram of grain size statistics

时，在相同的固溶温度下，从500 ℃×15 h+540 ℃×5 h
到500 ℃×20 h+540 ℃×10 h，合金的抗拉强度从

255.85 MPa提高至268.65 MPa，屈服强度从171.28 MPa
提高至175.3 9 MPa，伸长率从3.54%降低至3.33%；抗

拉强度提高了12.8 MPa，屈服强度提高了4.11 MPa，而

伸长率只降低了0.21%。说明合金的在一级固溶温度为

490~520 ℃的温度区间范围内，固溶时间对合金力学

性能的影响较大，这是因为固溶时间的延长，固溶进

基体的原子数量相对就会变多，使得后续时效析出的

析出相数量增加，析出相强化效果增强，根据上述分

析这里的析出相主要为β′相。另外，当固溶时间为

30 h时，随着固溶温度的升高，合金的抗拉强度提高，

屈服强度基本保持不变，但是，伸长率下降。综上所

述，当双级固溶制度为500 ℃×20 h+540 ℃×10 h时，

强化相为β′相[13]。

 
2.3　力学性能

图9为不同双级固溶处理下T6态的合金力学性能

柱状图，从图中可以看出，随着一级固溶温度的升高

（490 ℃、500 ℃和520 ℃），合金的力学性能无明显

差别，说明490~520 ℃区间的固溶温度对合金的力学

性能影响不大。但是随着固溶保温时间从20 h延长至30 h
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（a）低倍　　　　　　　　　　　　　　　　（b）高倍

图10　 合金的断口组织SEM图

Fig. 10 SEM image of the fracture structure of the alloy

合金的综合力学性能最佳。

与此同时，对经过500 ℃×20 h+540 ℃×10 h的T6
态拉伸试样断口进行显微组织分析，如图10所示。从

图10a的低倍SEM图可以看出，断口组织基本由类冰糖

状的破碎颗粒组成，但是从高倍SEM图像中还可以看

出少量韧窝，如图10b中的黄色箭头所指，另外还观察

类准解理的片层状断裂面[14]，如图10b中的红色箭头所

指，因此，推断该合金的断裂类型为韧脆混合断裂。

3　结论
（1）Mg-4Nd-1Gd-0.3Zn-0.6Zr镁合金的铸态显微

组织由基体相α-Mg和晶界处不连续的共晶相Mg12Nd组

成。

（2）经过不同双级固溶处理后的T6态合金的显

微组织仍然由α-Mg和Mg12Nd组成，但是晶界处的

Mg12Nd的面积明显减少，发生了回溶；在不同双级固

溶处理后的合金晶粒尺寸变化不明显，晶粒尺寸最大
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图9　不同热处理状态的试样不同双级固溶处理下T6态的合金力学

性能柱状图

Fig. 9 Column diagram of mechanical properties of T6 state alloy 
under different two-stage solution treatment

值为60.21 μm，而铸态合金晶粒尺寸大小为46.71 μm，晶

粒并未发生明显长大；时效析出强化相主要为β′相。

（3）当双级固溶制度为500 ℃×20 h+540 ℃×10 h
时 ， 合 金 的 综 合 力 学 性 能 最 佳 。 合 金 的 抗 拉 强 度

为268.65 MPa，屈服强度为171.28 MPa，伸长率为

3.33%；在一级固溶温度区间为490~520 ℃范围内，影

响合金力学性能的主要因素为固溶时间。

（4）Mg-4Nd-1Gd-0.3Zn-0.6Zr镁合金的断裂类型

为韧脆混合断裂。
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Effect of Two-Stage Solid Solution Treatment on Microstructure and 
Mechanical Properties of Mg-4Nd-1Gd-0.3Zn-0.6Zr Alloy

LI Meng, LI Hui, ZHANG Xu-liang, PAN Long, YOU Hui-hui, JIANG Li-chao, JIANG Qiang, LI Ting-xiong, 
WANG Shu-ke
(Xinjiang Technology (Jiangsu) Co., Ltd., Nantong 22600, Jiangsu, China)

Abstract:
The effects of two-stage solution temperature and time on the microstructure and mechanical properties of 
Mg-4Nd-1Gd-0.3Zn-0.6Zr magnesium alloy were studied by OM, SEM, TEM and an electronic universal 
testing machine. The results showed that the microstructure of the as-cast alloy was mainly composed of α-Mg 
matrix and eutectic Mg12Nd on the grain boundary. After different two-stage solid solution treatments, the 
microstructure of the alloy was composed of α- Mg matrix, Mg12Nd, and aging precipitates β′ phase. When the 
two-stage solution system was 500 ℃ ×20 h+540 ℃ ×10 h, the comprehensive mechanical properties of the 
alloy was optimal. The tensile strength of the alloy was 268.65 MPa, the yield strength was 171.28 MPa, and 
the elongation was 3.33%. The main fracture mode of the alloy was mixed fracture.
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