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通过同步辐射小角度 ) 射线散射方法（*+,*），研究了三种 +-./0.12.34 合金沉淀析出过程显微结构参数（析出

相尺寸和体积分数），随时效温度和时效时间的演化，同时分析了 /0 含量对合金沉淀析出过程的影响 5结果表明，

三种合金（!，"，#）在实验条件下析出相均属于纳米尺度，析出相的最大体积分数随 /0 含量的增加而增加，最大体

积分数分别为 $6$#&—$6$#%，$6$7#—$6$7( 和 $6$(5在一定时效温度下，体积分数随时效时间的变化规律，符合析出

相的形核、核长大和粗化动力学过程 5
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! 6 引 言

8,,, 系（+-./0.12.34）铝合金属于超高强铝合

金，广泛应用于航空航天等领域 5多年来，人们对该

系合金的沉淀析出过程和析出强化问题进行了大量

的理论和实验研究［!—(］5 通过 H;1 实验法，对析出

相的形貌，析出相与基体间的取向关系，及其析出相

的晶体学结构作了大量的研究［7—!$］5为了进一步研

究纳米尺度析出相成分随时效制度的变化，采用一

维和三维原子探针场离子显微术（+IJK1）来研究析

出相成分［7，:，!!］5 在取得这些微观结构信息的基础

上，获得相对精确的析出相的尺寸分布和析出相在

析出体系中的占有量（析出相的体积分数）等定量信

息，对于材料性能的预测非常重要［!#］5 对于任何一

种析出强化机理而言，强化效果都与析出相的这种

空间分布信息有关，曾有人采用对二维 H;1 形貌像

做图像分析［!&，!(］的方法来获得析出相尺寸和体积分

数等定量信息 5 此种方法由于 H;1 视场的局限性，

分析结果往往不具有统计意义 5而小角度 ) 射线散

射（*+,*）恰恰是获得这些纳米尺度析出相定量信

息的最佳办法，近年来采用这种方法，对几种热处理

可强化铝合金 +-.L>，+-.L>.34.12，+-./0.12（.34）进

行了一些研究［!，&，(，!7—#!］5
本文通过同步辐射 *+,* 对三种 +-./0.12.34

合金进行了系统研究，得到了这几种合金在不同时

效制度下，析出相尺寸和体积分数随时效温度和时

效时间的变化规律，同时分析了 /0 含量对合金析出

过程的影响 5

# 6 实验材料及实验方法

,-.- 实验材料及热处理

实验合金的化学成分见表 !，其中合金 !，" 为

实验熔炼合金，成分分别与 8$87，8$77 相近，# 为商

用 8$7$ 合金 5合金 !，" 采用真空熔炼方法，浇铸成

锭后在 (8$M下，进行 #(@ 均匀化处理 5热处理后将

合金锻造成 !$ << 厚的板材，锻造温度为 (7$M 5从
板材上横向取样，线切割成 $6#<< 厚的薄片，(’$M
盐浴固溶 !@，快速水淬后，在硅油槽中进行不同温

度和 时 间 的 人 工 时 效 5 其 中 合 金 !，" 分 别 进 行

!#$M，!($M，!:$M不同温度单级时效以及 !#$MN
#(@ O !:$M双级时效，合金 # 进行 !:$M单级时效
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处理 !

表 " 实验合金的化学成分

合金 #$ %& ’( #) %$ *+

! ,-". "-/, "-01 2-"2 2-/, 34+ !

" 5-.2 "-6. "-01 2-"" 2-/, 34+ !

# 1-62 6-6, 6-/2 2-2. 2-"2 34+ !

!"!" #$%# 实验

6-6-"- 实验原理

小角度 7 射线散射（894++ 4$&+: 7;)4< 8=4>>:)?$&，
@*A@）是指将 7 射线入射束投射在物质上，发生于

原束附近小角域范围的散射现象，物质内部几纳米

到几百纳米尺度范围内电子密度的起伏是产生这种

散射效应的根本原因 !
对于热处理可强化铝合金而言，纳米尺度的时

效析出相是产生小角度 7 射线散射的一种典型情

况，这些微粒子具有电子密度!，而周围介质的电子

密度为!2，则散射强度将正比于（!B!2）6 !
6-6-6- 实验方法和条件

小角 7 射线散射实验测量在中国科学院高能物

理研究所同步辐射小角散射实验站上进行 ! 同步辐

射是速度接近光速的带电粒子在作曲线运动时沿切

线方向发出的电磁辐射，也叫同步光，由于同步辐射

与常规 7 射线相比具有亮度高、准直性好、波长连续

可调等优点，这样可以大大提高实验的灵敏度和分

辨率，并可大幅度缩短实验测量时间 !
小角散射实验站使用同步辐射 .3C* 光束线，

.3C* 光束线是从北京正负电子对撞机（3DE’）储存

环的 .3C 弯转磁铁引出的同步辐射光 ! 该站配置有

@*A@ 相机、探测器和在线数据读取和控制系统 ! 相

机系统主要由狭缝系统、电离室、样品架、成像板探

测器以及真空管道及导轨组成；数据采集和控制系

统主要包括闪烁计数器和电离室读出系统、步进马

达运动系统等 ! 从 3DE’ 贮存环引出的同步辐射光

束经聚焦、单色化及准直后照射在样品上，通过二维

成像板（?94&: F+4>:）面探测器测量散射光强度随散

射角度的变化，得到所测样品小角 7 射线散射空间

分布谱 !实验原理如图 " 所示 !
样品处的光源能量范围为 /G:H—"6G:H；能量

分辨率（!$ I$）为 6 J "2B .；光子通量为 "-2 J "2"2

8B "；光 斑 尺 寸 为 /-699 J "-,99；工 作 波 长" 为

2-",. $9；角分辨为 2-1 9)4K!样品厚度的选取以使

得 7 射线通过该样品后强度衰减约 "I % 为较佳，即

样品厚度大致为 "I#，#为样品 7 光线性吸收系数 !

图 " @*A@ 实验原理示意图

/- 实验结果分析与讨论

&"’" 原始实验数据

同步辐射小角散射信号用 L(M?N?+9 公司生产的

3*@;6,22 板探测系统测量 !该系统主要由四部分组

成，即成像板、读出器、消除器和计算机 ! 图 6（4）给

出了由读出器读出的成像板上小角 7 射线散射信号

灰度图像 !从图中可以看到，信号的中心存在一个长

方形的低灰度区，这是由于长方形束流遮挡器（O:49

8>PF）遮挡了入射光的直通强光部分以避免损坏成像

板 !通常情况下，样品的实验信号图相对于散射中心

是对称的 !由中心向两侧，随着散射角度的增大，信

号的灰度逐渐降低，即散射强度从中心向外逐渐衰

减 !根据 7 射线强度与灰度信息相对应的关系，可将

图 6（4）所示的灰度数字图像转换为 E’ 格式的初始

散射曲线数据文件 ! 样品的初始散射曲线见图 6
（O），也是同步辐射小角散射实验站提供的原始数

据，由于实验测得的散射信号相对于散射中心是对

称的，而关于束流遮挡器不一定对称，往往出现图 6
（O）所示的两个不同的峰，所以首先要根据散射信号
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的对称性确定散射中心，找到中心后取数据量相对

较多一侧的信号作为原始数据，见图 !（"）插图 #

图 ! 成像板读取系统获得的 $%&$ 信号 （’）灰度图像，（"）相

对位置与相对强度散射曲线

图 ( 不同时效条件下的散射曲线与 )*+,+-. 图 （’）!（"）与 " 图，（"）/, !（"）与 "!图

!"#" 析出相尺寸的确定

原始数据经扣背底和归一化处理后，得到由于

析出相和基体之间的电子密度差产生的 $%&$ 曲

线 #如图 (（’）所示合金 # 经 0123456 和 012347!6
时效后的散射曲线，!（ "）为相对散射强度，" 8
9!:+,!4"为散射矢量的模，!!为散射角，"为入射

波波长 #由相对强度可确定析出相的尺寸 #
实验合金经时效处理，析出相空间分布稀疏，尺

寸和形貌比较均一，所以近似认为析出相与基体构

成单散系 #根据 )*+,+-. 近似，在小角度范围内，散射

强度满足下式［!!］：

!（"）8 !-$%! -; &
!
’"

! 4(， （0）

式中 !（"）为原始数据经扣背底和归一化处理后获

得的相对散射强度；!-为一个电子的散射强度；% 为

一个粒子中的总电子数；$ 为 < 射线照射体积内总

粒子数；&) 为粒子的回转半径 # 做图 (（’）对应的

)*+,+-. 曲线 /, !（ "）; "!（如图 (（"）），令 )*+,+-. 曲

线低角部分直线斜率为#，则回转半径

&) 8 ; (! ## （!）

为了进一步确定析出相的有效尺寸，近似认为析出

相为球形颗粒，则可得颗粒的有效半径

& 8 !=4(&) # （(）

(>!>0> 合金 ( 析出相尺寸变化

图 9 为合金 ( 经 0!23，0923，0123不同温度

单级时效以及 0!234!96 ? 0123双级时效后析出相

半径随时效时间和时效温度的变化情况 #可以看出

在一定的时效温度下，析出相的半径随时效时间的

增加而增加，只是在 0!23，0923相对较低的时效温

度下，析出相长大速度缓慢，尺寸变化幅度不大，即

便经 7!6 长时间时效析出相尺寸仍然细小，半径分

别只有 !>0!@ ,A，(>070 ,A#而在 0123和 0!234!96
? 0123双级时效制度下，析出相长大较快，等温时

效 7!6，析出相半径分别达到 9>999 ,A，=>2@@ ,A#
当时效时间一定时，在不同温度单级时效析出相半

径随时效温度的升高而增加 #
( >!>!> 合金 # 析出相尺寸变化

图 = 为合金 # 析出相半径随时效温度和时效

时间的变化情况，与合金 ( 的变化规律类似 # 析出

相半径在实验条件下也只有几个纳米，经 0!23和

0923等温时效 7!6 析出相半径为 !>920 ,A，(>=51
,A，而经 0123单级时效和 0!234!96 ? 0123双级时
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图 ! 合金 ! 析出相半径随时效时间和时效温度的变化

效，析出相尺寸相差不大，时效时间 "#$，半径基本

相同，分别为 %&’(’ )* %&’(+ )*，比合金 ! 稍大 ,

图 % 合金 " 析出相半径随时效时间和时效温度的变化

-&#&-& 合金 # 析出相尺寸变化

图 + 为合金 # 在 (+./单级时效条件下析出相

尺寸的变化情况，析出相长大速度较快，时效 "#$，

半径可达到 +&%%" )*，比同等条件下合金 ! 和合金

" 尺寸粗大 ,

图 + 合金 # 经 (+./不同时间时效析出相半径的变化

!"!" 析出相体积分数的确定

实验测得的原始数据经归一化及扣背底处理后

仅仅是样品的相对散射强度，而由相对强度只能获

得所测体系的一些几何信息，如析出相的尺寸分布、

形貌和回转半径等 ,为了获得与质量和电子密度均

方涨落等有关的参数，如析出相的体积分数和比内

表面等，必须测量和计算绝对强度 ,样品的绝对散射

强度的定义是样品的散射强度与一个电子散射强度

之比 ,

$0（%）1 $（%）
$2

1 $（%）

$. & 2 ’ 3# ， （!）

$0（%）代表以电子为单位的散射强度，即绝对散射

强度；$2为一个电子的散射强度；$（ %）是相对散射

强度；$.为入射 4 射线强度；& 2为一常数；’ 为试样到

接受器的距离 ,从上式可以看出确定绝对光强的关

键在于测量入射 4 射线束的强度 $.，而入射束的直

接测试会损坏探测器，或者探测器的响应速度有限，

不能记录下入射束强度 ,为此，人们采用间接测量法

来确定入射束强度，中科院高能物理所同步辐射小

角散射实验站目前采用 56 吸收片衰减法来确定入

射束强度，具体的实验方法见文献［#-］,
确定了绝对散射强度后，可根据积分不变量来

确定析出体系析出相的体积分数 ,对于 789:)9;<9=>
合金而言，由于 78?;< 原子和 =>?:) 原子在 57@5 实

验中可以忽略他们之间的差异，因此可将体系近似

看作两相体系，根据 A>BCD［-］的研究，对于两相体系

积分不变量和体积分数之间的关系为

( 1!
E

.
$0（%）%# F%

1 #!#

)#
0D
（"*）#（#G 3 #*）# +H（( 3 +H）， （%）

式中 ( 为积分不变量；$0（ %）为 4 射线照射单位体

积试样产生的绝对散射强度；)0D为 78 原子体积（近

似为 .&.(++ )*-）；"* 为溶质原子 :)?=> 与 78 的原

子序数差；#G，#*分别为析出相和基体中溶质原子

:) I => 的浓度；+ J为体系中析出相的体积分数 ,从
（%）式可以看出积分不变量直接体现析出相和基体

间 :) I => 溶质原子的浓度起伏及其析出相在基体

中的体密度 ,
为了确定体积分数 + J，必须确定参数 #G，#*，

由于析出相和基体的成分是动态变化的，因此很难

确定每一个状态下析出相的成分，本文用稳定相#
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来近似，根据 !"#$% 等［&’］的 ()*+, 的结果，析出相和

基体的成分如下（-%.）：

!：(/ ’0. 12 &3. ,# &4. 56 7.，

基 体：(/ 87977. 12 :9;4. ,# :94&. 56
:9&40. <
;9;909 合金 ! 析出相体积分数的变化

图 = 为合金 ! 在几种实验条件下析出相体积

分数的变化情况，可以看出该合金在几种时效制度

下析出相体积分数随时效时间的变化经历了一个先

增加，再降低至低谷，之后增加进而趋于平台，经相

当长时间时效后有轻微下降的趋势 <体积分数在短

时间内的增加，主要是由于 >< )< 区和亚稳定相!?

的大量形核与核长大引起的 <经 0&:@，0’:@，03:@
单级时效 07A，以及双级时效 &’A 均出现一个体积分

数的低谷，>< )< 区和亚稳定相!? 的大量回溶很可

能是形成这一现象的主要原因 <当体积分数基本趋

于平台时，基体中的溶质原子已基本达到平衡浓度，

析出相的粗化占主导地位 <最后经长时间时效出现

体积分数的下滑，据 BCDEA-FGD［0］的研究认为，很可

能是由于 H(IH 测量的束流遮挡器挡掉了一部分大

颗粒在小角度区域产生的散射信号 <总之，析出相体

积分数的变化符合经典的析出相的形核、核长大以

及 JD%K-/L 粗化过程 <几种时效制度下析出相的最大

体积分数可达到 :9:&;—:9:&7 <

图 = 合金 ! 析出相体积分数随时效时间和时效温度的变化

;9;9&9 合金 " 析出相体积分数的变化

图 7 为合金 " 在几种实验条件下析出相体积

分数的变化情况 < 可以看出合金 " 经 0’:@，03:@
单级时效和 0&:@M&’A N 03:@双级时效析出相体积

分数变化规律与合金 ! 基本相同，只是体积分数的

低谷出现位置随时效制度变化，0’:@单级时效在

0&—07A 出现低谷，而 03:@单级时效和双级时效分

别在 0&A，07A 出现低谷 < 0&:@单级时效析出相体积

分数总体上一直呈上升趋势，但在 ;&A 出现低谷，滞

后于其他较高温度时效，经 83A 时效后，基体中溶质

原子仍处于过饱和状态，析出相的长大过程占主导

地位，体积分数有增加的潜力 <这种合金的析出相体

积分数最大可达到 :9:4&—:9:4’ 左右 <
; 9;9;9 合金 # 析出相体积分数的变化

合金 # 经 03:@，07—0&3A 时间范围时效后，由

于没有进行短时间时效，所以没有观察到体积分数

的低谷，析出相体积分数经历先增加，进而处于一个

平台，再下滑，整个过程析出相的粗化占主导地位，

析出相的最大体积分数可达 :9:’ <

!"#" 三种合金析出相半径和体积分数比较

图 0: 为两种实验合金 !，" 与商用 =:4: 合金

（合金 #）在经 03:@单级时效后析出相半径和体积

分数的比较情况 < 从图 0:（-）可以看出在同样的时

4:3;0: 期 杜志伟等：(/O12O,#O56 合金时效过程的小角度 P 射线散射研究



图 ! 合金 ! 析出相体积分数随时效时间和时效温度的变化

图 " 合金 " 经 #$%&不同时间时效析出相体积分数的变化

图 #% 三种合金经 #$%&时效析出相尺寸和体积分数比较 （’）析出相半径比较，（(）析出相体积分数比较

效条件下商用 )%*% 合金（合金 "）析出相半径最大，

合金 # 和 ! 时效时间不超过 +,- 尺寸相差不大，而

超过 +,-，合金 ! 尺寸明显比合金 # 大 .三种合金经

#$%&单级时效后处理后，析出相的体积分数随 /0
含量的增加明显增加，合金 # 最大体积分数达到

%1%+2，合金 ! 达到 %1%*+，合金 " 达到 %1%,%（图 #%
（(））.

, 1 结 论

#1 通 过 3453 确 定 了 三 种 467/07897:; 合 金

（#，!，"）析出相半径和析出相体积分数随时效温

$%$2 物 理 学 报 *2 卷



度和时效时间的演化 !析出相的半径只有几个纳米，

析出相的最大体积分数随 "# 含量的增加而增加，最

大体积分数分别为 $%$&’—$%$&(，$%$)&—$%$)* 和

$%$* !
&% 在一定时效温度下体积分数随时效时间的

变化经历了一个先增加，再降低至低谷，之后增加进

而趋于平台，经相当长时间时效后有轻微下降的趋

势，这个变化过程符合经典的析出相形核、核长大和

粗化动力学过程 !
’ % 合金 !，"，# 经 +,$-单级时效，析出相的体

积分数随 "# 含量的增加而增加，而析出相的尺寸变

化不完全由 "# 含量所决定，合金 # 析出相半径最

大，其次为合金 " 和 ! !
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