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机械研磨处理 AZ91D 镁合金表面晶粒细化研究
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摘摇 要: 目的摇 研究 AZ91D 镁合金表面经机械研磨处理的晶粒细化行为与机制。 方法摇 通过表面机械

研磨处理方法对密排六方结构的 AZ91D 镁合金进行表面强变形处理,并对表面变形层的微观结构进行

表征。 结果摇 经过 60 min 的机械研磨处理后,样品表层形成了厚约 80 滋m 的变形层,变形层组织呈梯度

分布。 随着距表面距离的增加,晶粒逐渐变大,表层晶粒尺寸达到 20 nm。 结论 摇 通过机械研磨处理,
AZ91D 镁合金表面晶粒可以得到明显细化,达到纳米级,晶粒细化机制是孪生和位错滑移的综合作用。
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Investigation of Surface Grain Refinement of AZ91D Magnesium Alloys
by Surface Mechanical Attrition Treatment

HAN Bao鄄jun1,2, HE Qiong1,2, YANG Miao1,2

(1. School of Chemistry and Chemical Engineering, Gannan Normal University, Ganzhou 341000, China;
2. Jiangxi Provincial Engineering Research Center for Magnesium Alloys, Gannan Normal University, Ganzhou 341000, China)

ABSTRACT: Objective To study the grain refinement behavior and mechanism of AZ91D magnesium alloys after surface mechan鄄
ical attrition treatment. Methods The AZ91D magnesium alloy in hexagonal鄄closet鄄packet structure was treated by surface mechani鄄
cal attrition treatment ( SMAT). And the microstructure of surface deformed layer was characterized. Results After 60 min of
SMAT, the depth of deformed surface layer was about 80 滋m, the structure of which showed a gradient distribution, and the grains
became larger with increasing distance from surface, and the surface grain size reached about 20 nm. Conclusion The grain of
AZ91D magnesium alloys was obviously refined by surface mechanical attrition treatment; the grain refinement mechanism of
AZ91D magnesium alloy by surface mechanical attrition treatment was the results of twinning and dislocation slip.
KEY WORDS: AZ91D magnesium alloys; surface mechanical attrition; grain refinement

摇 摇 镁合金是目前工程应用中最轻的金属结构材料,
具有比强度和比刚度高、阻尼减震性优良、导热性好、

电磁屏蔽能力强、易于加工成形等优点,在航空航天、
交通运输和通信电子行业中有着广泛的应用前景,被
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誉为 21 世纪最具开发和应用潜力的“绿色工程材

料冶 [1—2]。 但镁合金的耐腐蚀性能差,表面处理技术

是提高其耐腐蚀性能的有效途径之一。 目前,金属材

料表面防护的主要技术有阳极氧化、微弧氧化、化学

转化、金属镀层、物理和化学气相沉积、离子注入、激
光表面处理等[2—5]。

在镁合金众多的表面防护技术中,获得纳米级微

观结构的表面纳米化方法尤其引人注目。 该方法设

备简单,所获纳米表层与基体不存在明显界面,并且

处理后试样的外形尺寸基本不发生变化[6]。 研究者

们对结构材料强变形纳米化机理及其实现方式开展

了大量的研究[7—10],结果表明,材料的塑性变形方式

不仅与材料的层错能有关,而且与材料的结构有密切

关系:体心立方结构的金属及合金拥有较多滑移系,
堆垛层错能大小将成为主要的影响因素,如具有较高

层错能的纯 Fe,位错运动是其塑性变形的主要机制,
变形组织中没有发现孪晶的存在;而具有中等层错能

的纯 Cu 在低应变状态下以位错运动为主要变形方

式,在较高应变作用下却以孪生为主要变形方式。 目

前,关于滑移系较少的密排六方结构金属强塑性变形

晶粒细化的研究报道不多,因此有必要对密排六方结

构金属强变形纳米化机制展开研究。 文中选择目前

工业上应用最广泛的 AZ91D 镁合金为基材,进行表

面机械研磨处理(SMAT),以期在试样表面获得纳米

层,并探讨其表面晶粒细化机制。

1摇 实验

选用铸态 AZ91D 镁合金,其化学成分(以质量分

数计)为:9. 12%Al, 0. 83% Zn,0. 25%Mn,其余为 Mg。
将浇铸的 AZ91D 镁合金加工成 100 mm伊100 mm伊5
mm 试样,然后对试样进行抛光并去污除油,再进行表

面机械研磨处理。 SMAT 条件如下:弹丸材料为硬质

合金,其直径为 6 ~ 18 mm,选取不同尺寸的弹丸进行

组合,弹丸覆盖率达到 80% ,振动频率 50 Hz,处理时

间分别为 30,60 min。
将 SMAT 处理后的试样切割成 10 mm伊10 mm伊5

mm 的试样,在 XQ鄄1 型镶嵌机上进行镶嵌,镶嵌温度

为 130 益,之后进行研磨、抛光,用 3% (体积分数)的
硝酸酒精溶液腐蚀,利用 Nickon鄄MA100 型光学显微

镜观察其横截面组织。 采用 D8 Advance X 射线衍射

仪对试样表层晶粒进行表征,实验选用 Cu 靶,管电压

为 40 kV,管电流为 40 mA,扫描范围为 20毅 ~ 80毅。 利

用 Titan G2 60鄄300 型透射电镜及高分辨透射电镜观

察试样不同深度层的显微结构,方法是:将试样切割

成 0. 5 mm 的薄片,从基体方向研磨至 0. 03 mm 左

右,再用 PIPS鄄691 型离子减薄仪进行减薄,最后在透

射电镜下观察。

2摇 结果及分析

2. 1摇 表层组织

摇 摇 图 1 为 AZ91D 镁合金铸态试样及 SMAT 处理不

同时间后的 X 射线衍射图谱。 可以看出,与未处理的

铸态组织相比,处理试样的 X 射线衍射峰发生明显宽

化,其最强衍射峰比粗晶试样有一定的偏移。 这一现

象在其他材料变形后也普遍存在,如低碳钢、铜合金、
工业纯钛等[11—13]。 这种宽化可能是由仪器宽化、晶
粒细化和微观应力增加共同引起的,而仪器宽化对不

同试样都是相同的,故而认为,经机械研磨处理后,
AZ91D 镁合金的微观应变和晶粒尺寸都发生了很大

的改变。 从图 1 中还可以看出,经过机械研磨处理

后,茁鄄Mg17 Al12 相逐渐消失,这表明在 SMAT 的过程

中,茁 相逐渐分解并溶于 Mg 基体中。

图 1摇 AZ91D 镁合金 SMAT 前后的 XRD 图谱

Fig. 1 XRD patterns of AZ91D magnesium alloy before and after
SMAT

2. 2摇 截面金相显微组织

图 2 所示为试样经不同时间机械研磨处理后的

横截面金相组织。 可以看出,经过机械研磨处理后,
距离试样表面不同深层处发生了不同程度的塑性变

形,变形呈梯度变化。 在近表层区域,所有的组织都

已经破碎,不能清晰分辨晶粒大小和晶界,也没有发

现茁鄄Mg17Al12 相的明显存在,这与 XRD 表征结果一
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致,说明该区域组织发生了严重塑性变形,原始组织

已发生明显细化,这个区域为剧烈变形区。 次表面为

过渡区,存在碎化的晶粒和 茁 相,且随着 SMAT 处理

时间的延长,茁 相逐渐变得细小,甚至消失。 更深处

则为基体粗大的组织,与原始铸态组织相比,没有发

生明显变化。

图 2摇 不同时间机械研磨处理试样横截面金相组织

Fig. 2 Cross鄄sectional microstructure of samples after SMAT for
different time

分析表明,表面机械研磨处理后,AZ91D 镁合金

的横截面晶粒大小随着距表面距离的增加而逐渐增

大。 变形不均匀的原因有两个方面:一方面,在 SMAT
处理时,弹丸与表面的碰撞是随机的,而弹丸每次碰

撞产生的应力都是以碰撞点为中心,塑性变形区为以

该点为中心的局部区域,这将造成该区域的塑性变形

程度很高,而距离该中心越远,变形程度越低,最终导

致试样表层至基体的变形不均匀;另一方面,不同取

向的晶粒在相同变形条件下的塑性变形也是不同的,
同时在相同晶粒的不同区域,晶粒塑性变形也可能不

同,所以导致在同一个晶粒内部也发生了不同程度的

变形[14]。 此外还可以看出,整个横截面变形区随着

SMAT 处理时间的延长而变厚,当处理时间为 60 min
时,在距离表面约 80 滋m 的深度范围内发生了不同程

度的塑性变形。

2. 3摇 沿厚度方向的结构

图 3 为距离表层不同深度区域微观结构的 TEM
表征。 如图 3a 所示,距表面深约 100 滋m 处的区域内

存在大量平行或交叉的变形孪晶,为典型的变形孪晶

区。 据此可以认为,在低应变塑性变形区,孪生为主

要的变形机制,这与文献[15]的 TEM 研究结果相一

致。 但孪晶本身对塑性变形贡献不大[16],在孪生变

形中,原子的扩散能力受到限制,所以该区域的晶粒

仍较粗大,晶粒的进一步细化还需要靠位错滑移来实

现。 如图 3b 所示,在距表面深约 60 滋m 的区域内,随

着应力和应变的提高以及孪晶变形的进行,诱发了更

多滑移系开始滑移,孪生和滑移成为主要的变形机

制,孪晶边界变得弯曲、不平直,形变区内出现了位错

缠结,表明该区域内的应力和晶格畸变能很高。 为了

减小应力集中,位错的分布将逐渐调整到能量最低的

稳定状态,即在晶界附近的位错缠结将进行重组,促
进亚晶粒的形成。 如图 3c 所示,距试样表面深约 30
滋m 的区域内,晶粒已细化至 200 nm 左右。 在该区

域,位错密度明显增大,某些地方还存在一些颜色较

亮的小尺寸晶粒,这说明表层晶粒在强塑性变形过程

中发生了明显的细化,大部分晶粒已分割为较小的晶

粒。 分析认为,动态再结晶是该区域塑性变形晶粒细

化的主要机制,一方面由于镁及其合金为简单密排六

方结构,具有较低的堆垛层错能[17],当应变能达到再

结晶所需要的能量时,便可进行动态再结晶;另一方

面,高速率多方向载荷的机械振动使试样表面的温度

升高,当温度高于动态再结晶温度时,动态再结晶便

成为可能。

图 3摇 机械研磨处理后距表面不同深层处的 TEM 像

Fig. 3 TEM images of the SMAT sample at different depth from
the top surface

试样表层的 HRTEM 晶格相及选区电子衍射花

样如图 4 所示。 可以看出,机械研磨处理后,AZ91D
镁合金试样表层由原始粗大晶粒细化为尺寸约 20
nm 的纳米晶。 各晶粒取向差很大,选区电子衍射花

样呈环状,环形接近连续,表明所选区域内有多个晶
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粒共同存在,各个晶粒之间具有随机的大角度晶体学

取向差,属于大角度晶界。 由此可以说明,随着变形

量的增加,由距离表面深处的孪生变形到近表面区的

位错滑移,再到表面的动态再结晶过程,晶粒逐渐细

化,最终达到纳米级。

图 4摇 处理试样表层的 HRTEM 像和选区电子衍射花样

Fig. 4 HRTEM image and direction patterns of SMAT sample
surface

3摇 结论

1) 通过表面机械研磨实现了 AZ91D 镁合金的

表面纳米化,表面变形层厚度随着处理时间的延长而

增加。 经过 60 min 的机械研磨处理,AZ91D 表层形

成了约 80 滋m 厚的变形层。
2) TEM 和 HRTEM 分析结果表明,AZ91D 镁合

金的表面纳米化晶粒细化是孪生和位错滑移的综合

结果。 在较低应变力下,试样的主要变形方式为孪

生,随着应力和应变量增大,诱发位错的滑移,形成位

错胞和亚晶,亚晶通过动态再结晶,最终形成纳米晶

粒。 经过 60 min 机械研磨处理,表层晶粒尺寸达到

20 nm。
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