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应用小角 *射线散射技术分析了 +,-./-01-23-45合金在 !"%，!)%和 !6%7温度时效 $( 8析出粒子的微结构参数
的变化情况 9 粒子的半径随着时效温度的增高而增加，它的比内表面积和体积百分数随着时效温度的增高而减
小 9 对 :;<;=曲线 !" "（ !）- !$ 的分析表明，析出粒子与基体之间有明显的界面 9
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!国家重点基础研究发展规划（批准号：@!&&&%6(&）和国家高技术研究发展计划（批准号：$%%!++""$%"%）资助的课题 9
# A-BC5,：/C5835D8C;E FC8;;9 G;B9 G/ HI,：%!%-’’$")&&" 9

! J 引 言

> K K K系铝合金（+,-./-01-23）是一种超硬铝
合金，被广泛应用于航空航天领域 9 近年来，开发高
强度、低密度新型材料是科研人员的一项重要目标 9
+,-45 合金具有高比强度、高比刚度和低密度的优
点，因此研究人员在常规铝合金中加入一定量的锂

以发挥 +,-45 合金的优势，发展了 +,-23-45，+,-23-
01-45和 +,-01-45合金 9 近年来含锂的 +,-./-01-23
合金也倍受人们的关注 9

> K K K系合金加入适量的锂后，其性能仍与时
效析出过程密切相关 9 目前大量的研究工作［!—"］集
中在分析析出相的尺寸、形状和晶体结构上，从而确

立显微组织与机械性能的关系 9 但由于析出相尺寸
细小，一般的检测技术很难提供有关析出相准确的

定量信息 9为了定量地描述时效过程中析出相尺寸
和体积分数等信息，杜志伟等［(］利用小角 *射线散
射（L+ML）技术来获得这些定量信息，从而为更深入
研究 > K K K 系加锂合金的时效过程提供理论依
据 9 本文利用小角 *射线散射技术研究了第一次时
效过程微结构演化规律 9

$ J 实验材料及实验方法

采用真空熔炼方法，熔炼实验合金，合金成分

为：./ )J!(N，01 !J$(N，23 !J>6N，45 !J%!N，0/
%J")N，.< %J!%N，2< %J$(N，余为 +, 9 合金经各种
技术加工处理后取样，线切割成 %J$ BB厚的薄片，
之后在 (&%7的盐浴中固溶 ! 8，快速水淬后，再进
行不同温度和时间的人工时效 9

L+ML实验是在中国科学院高能物理研究所同
步辐射实验装置的小角散射实验站进行的 9 试样尺
寸为 ’ BB K 6 BB K %J%> BB9 样品处的光源能量范
围为 "—!$ OIP，能量分辨率为!# Q#"$ K !%R (，光

子通量为 !J% K !%!% S8;T;/UQU，入射 * 射线波长为
%J!)( /B，光斑尺寸为 "J$ BB K !J) BB9 实验站使用
成像板探测器探测散射信号 9

" J 实验结果

把上述合金分别在 !"%，!)%和 !6%7温度下进
行 $( 8时效热处理，然后进行 L+ML 实验 9 做出它
们的 L+ML 曲线，如图 ! 所示 9 图 ! 的纵坐标中
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!（"）是去本底后的模糊散射强度，" ! "!#$%!
"
是

散射矢量，!和"分别是衍射角和 &射线波长，" !
’()*" %+,

图 ) 在不同温度下时效 -" .铝合金的散射曲线

铝合金经过热处理后，析出的粒子很稀疏，并且

很均匀，所以可以看成是单散系 , 对于单散系粒子
系统，在低角处，散射强度满足 /0$%$12定律［*］，即

!（"）! #1$%- 13 &
-
/ "- 45， （)）

式中，#1 是一个电子的散射强度，% 是一个粒子内
的总电子数，$ 是 &射线照射体积的总粒子数，&/

是粒子的回转半径 , 做出 /0$%$12 曲线 6%!（ "）7"-

（图 -），令低角部分直线斜率为#，那么回转半径

&/ ! 3 5! #, （-）

图 - 在不同温度下时效 -" .铝合金的 /0$%$12曲线

透射电子显微镜测试表明［8，9］，在 )5’—)8’:进
行时效热处理时，析出粒子的形状近似为球形 , 对
于球形粒子，它的半径与回转半径的关系为

&/ !!5
* & , （5）

作出 ;<2<=曲线 "5 !（"）7"- 如图 5所示 , 从图 5

可以看出，"5 !（"）趋于一个常数 ’>，即

’; ! 6$+
""?

"5 !（"）, （"）

这里，’; 被称为 ;<2<=常数，它与析出粒子的比内表
面积之间的关系为［@，A］

(; !
")（) 3 )）’;

*B
， （*）

式中 ) 是粒子的体积分数，不变量

#* !$
?

’
"!（"）=" ! "!- #1（"$）

- +)（) 3 )），（8）

其中 + 是 &射线照射的体积 , 计算不变量前，需要
把样品的散射强度数据向两个方向外推 , 因为在
（8）式中，积分的积分区域是 ’% " C ?，但是在实验
上，不能获得区域 ’% " C ?的所有散射数据，积分
限超出了实验的探测范围，所以要把实验数据外推

到区域 ’% " C ? , 如果实验探测到的范围是［ ")，

"-］，那么（8）式的积分要分成三个部分，即

#* !$
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（9）式等号右端第一个积分是以 ") 和 !（")）") 为直

角边的三角形的面积，第二个积分是实验数据的数

值积分，第三个积分通过 ;<2<= 定律计算，其中 ";

是 ;<2<= 区的起点，"; C "- , 这时（9）式可重新写

为［)’］

#* ! )
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图 5 在不同温度下时效 -" .铝合金的 "5 !（ "）7"- 曲线

分析样品散射强度的各曲线，计算它们的回转

半径、半径、;<2<=常数和比内表面积，把最后的计算
结果列于表 ) ,
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表 ! 样品在不同热处理条件下的 "#$"参数

编号 热处理条件 ! !% & ’( !)’( "*)’(+ , !# )’(+ -

! ./01，! 2 3 !,01，-. 2 + 4504 .5-4 6560 .5!! 7 !0 + 6 !586 7 !0 + .

- ./01，! 2 3 !601，-. 2 + 95,4 .590 4509 ,5.- 7 !0 + 6 !544 7 !0 + .

, ./01，! 2 3 !401，-. 2 + /568 65,4 45/- -5,/ 7 !0 + 6 !5,4 7 !0 + .

. 5 讨 论

从表 !可以看出，对于相同时间的时效，粒子的
半径、*:;:< 常数、不变量等都依赖于热处理温度 =
随着时效温度的增加，粒子的半径增加，说明粒子随

着时效温度的增加不断长大 = 同时，粒子散射曲线
的 *:;:<常数减小 = 从（6）式可知，粒子的比内表面
积与相应的 *:;:<常数成正比，即

（$*）!,01 >（$*）!601 >（$*）!401

?（"*）!,01 >（"*）!601 >（"*）!401

"! > 058- > 0568 =
对于球形粒子，比表面积与球半径的倒数成正比 =所
以从比内表面积来看，粒子随着时效温度的增加不

断粗化 = 在这个过程中，粒子粗化的原因可能有两
个，一个是溶质从粒子@基体边界进一步析出，流向
粒子；另一个是小粒子的溶解帮助大粒子长大 = 通
过分析，可以认为是后一种情况 = 因为从 *:;:<曲线
（图 ,）看，曲线没有发生偏离，说明粒子与基体的边
界界限分明，没有过渡层方便溶质析出使粒子长大 =
另外，从不变量的分析也支持这一观点 =
当时效温度分别为 !,0，!60和 !401时，不变量

分别为 !586 7 !0+ .，!544 7 !0+ .和 !5,4 7 !0+ . = 从
（4）式可以看出，不变量!#正比于%（! + %）= 当粒子
浓度 % A 056时，%（! + %）为增函数，它随着 %的增
加而增加 = 从表 ! 的结果可以看出，随着时效温度
的增加，不变量!# 减小，即粒子的浓度减小 =这说明
有一部分粒子溶解，这样保证了其他粒子的长大 =

!,0，!60和 !401时效 -. 2样品的 *:;:<常数的
值 "* 分别为 .5!! 7 !0+ 6，,5.- 7 !0+ 6和 -5,/ 7
!0+ 6，不变量!# 分别为 !586 7 !0+ .，!544 7 !0+ .和

!5,4 7 !0+ .，这些值随着时效温度的提高而降低 =

析出沉淀的数量在高温下经过 -. 2时效后接近平
衡 = 分散沉淀系统的表面能很高，所以系统不稳定 =
这时小粒子溶解，大粒子生长，析出沉淀将加粗 = 这
个过程被称为 BCDEFG<成熟机制 = 加粗的过程叫做
%HIIC@J2:(C:’效应［!!］= 按照这个效应，基体中接近
粒子的溶质浓度与粒子的曲率半径有关，大粒子的

可溶性低于小粒子的可溶性 = 所以基体中大小两种
粒子之间存在浓度梯度，这就让溶质从小粒子流向

大粒子 = 这种竞争生长的过程导致了比内表面积和
体积分数的减小 =
对于铝锌镁系铝合金，时效过程析出相变化为：

固溶体#%@* 区#"K#"
［!-］= 铝合金在温度 !-0—

!401时效，处于"K相阶段 = 在高的时效温度下，有
利于粒子的粗化，但是不利于新的粒子的析出 =所以
这个过程是细小分散的"K相粒子的溶解，以及大的

"K相粒子的长大并转化为"相粒子、"相粒子不断
粗化的过程 = 但是在这个过程中没有新的粒子的析
出 =所以粒子数量减小，屈服强度下降，由于粒子的
粗化，使得抗应力腐蚀断裂性能增强 =

6 5 结 论

!）在上述时效温度范围内，铝合金的析出粒子
半径的变化依赖于时效温度 = 对于相同时长的时
效，粒子半径随着温度的增加而增加 =

-）在上述时效温度范围内，比内表面积及不变
量随着温度的减小而减小，这说明粒子在长大，并且

长大的过程是小粒子的溶解，大粒子的进一步长大，

因而粒子粗化、体积分数下降 =
,）*:;:<曲线表明，合金的散射强度符合 *:;:<

定律，所以析出粒子和合金基体之间有明显的分界 =
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