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摘   要：为研究 AZ91D 表面微弧氧化过程中的放电现象及膜层特性，采用高速摄像机记录微弧氧化试样表面在

Na2SiO3-NaOH 电解液体系下放电过程的瞬间图像。用扫描电子显微镜（SEM）对微弧氧化膜层截面形貌和表面形貌进

行观察，利用 X 射线衍射仪（XRD）分析膜层的相组成。结果表明：AZ91D 合金在微弧氧化稳定阶段，放电过程呈

周期性变化规律。AZ91D 合金微弧氧化膜层由致密层与疏松层构成，靠近基体一侧为致密层，膜层外侧为疏松层，

在疏松层表面存在微孔和裂纹缺陷，膜层最大厚度约为 169 μm。陶瓷膜层主要由 MgO 和 Mg2SiO4 相组成，且以 MgO

相为主。 
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微弧氧化（PEO）又称微等离子氧化，是一种在

有色金属表面原位生长陶瓷膜的技术[1]，于 20 世纪 80

年代中后期成为研究热点，我国从 20 世纪 90 年代中

期开始对此进行集中研究[2]。目前对镁合金的研究主

要集中在电解液体系的成分设计和微弧氧化电参数的

优化研究方面，以达到提高合金表面耐磨性和耐蚀性

目的[3-14]。由于微弧氧化过程是在电解液中发生，反

应过程涉及化学氧化、电化学氧化和等离子体氧化的

共同作用[15]，反应复杂。要在电解槽中监测试样的瞬

间变化过程，不仅要考虑光线在电解液中的折射现象，

同时也要克服微弧氧化过程中产生的大量气泡的干

扰，观察和分析微弧瞬间放电过程难度很大。高速摄

像技术的快速发展为微弧放电过程观测、研究提供了

有效手段。因此，本实验借助于高速摄影技术记录微

弧氧化瞬间变化过程，进一步揭示微弧氧化过程中放

电现象与膜的形成及特性之间的本质，期望对镁合金

微弧氧化实际应用提供指导。 

1  实  验 

实验所用电解液为 Na2SiO3-NaOH 体系，其主要

组分为 NaOH 和 Na2SiO3，加入量分别为 2 和 12 g/L。

稳定剂采用 Na2EDTA，加入量为 2 g/L。电解液配制

用试剂均为分析纯级，溶剂为去离子水。实验用金属

基体材料为 AZ91D，其化学成分为：8.50%~9.50%Al、

0.50%~0.90%Zn、0.17%~0.40%Mn，其余为 Mg。试样

尺寸为 30 mm×20 mm×3 mm，在试样顶端开设 Φ3 mm

的圆孔。试样经过打磨后，利用超声清洗除污，再用

丙酮清洗后自然干燥，用纯铝导线将其悬挂浸入电解

槽中，作为工作阳极进行微弧氧化处理。 

实验所用装置为 WHD-30 型微弧氧化电源，实验

过程中正负向电压设定为 400 V/120 V，电源频率为

100 Hz,占空比为 50%，电解液温度保持在 20~30 ℃，

氧化时间为 20 min。试样经微弧氧化处理后用无水乙

醇超声清洗，采用 HCC-25 型电涡流测厚仪测量膜层

厚度。用 QUANTA400 型扫描电子显微镜对微弧氧化

陶瓷膜表面的微观形貌进行观察。采用 APD-10 型 X

射线衍射仪对试样表面所形成的膜层的相组成进行分

析（Cu 靶，电压：40 kV，电流：35 mA，步进扫描：

0.02 °）。为了观察和分析微弧氧化过程中的放电现象，

实验中采用 Y-Motion 高速摄像机记录微弧氧化过程

瞬间图像（参数设定为：光圈 2.8，图像采集速度 2500 

帧/s，曝光时间 397 μs）。 

2  结果与分析 

2.1  微弧氧化放电过程 

图 1为AZ91D合金试样在微弧氧化过程中不同阶

段的瞬间状态。从图 1a 可以看出，将 AZ91D 试样放

入电解液中，在试样表面立即形成了由金属和电解液

发生化学反应而生成的腐蚀产物膜层。通电开始后，

随着电压的升高，溶液在电场的作用下发生电离，产

生大量气泡，由于气泡的影响，从而造成了视场的模

糊，如图 1b 所示。当电压进一步升高并达到临界起弧



·898·                                        稀有金属材料与工程                                              第 44 卷 

 

电压时，试样表面开始放电，在试样的边缘处产生弧

光，进而蔓延至整个试样表面，如图 1c 所示。当微弧

氧化放电过程进入稳定阶段，电源正负向电压达到

400 V/120 V 时，在整个试样表面均可观察到弧光，此

时试样表面产生大量气泡，见图 1d。当微弧氧化达到

20 min 时，开始进入降压阶段，随着电压的降低，试

样表面弧光迅速减少，气泡也随之减少，如图 1e 所示。

当电压降低接近 0 V 时，微弧氧化过程结束，试样表

面弧光消失，气泡也随之消失，整个试样表面形成了

均匀氧化膜层，如图 1f 所示。通过图 1 分析可知，微

弧氧化的放电过程与电压变化和膜层变化密不可分。

在微弧氧化过程的加压阶段、起弧阶段、稳定阶段和

降压阶段始终有大量的气泡产生，说明微弧氧化过程

同时是电解液电离的过程。随着氧化时间延长，形成

的陶瓷层厚度增加，击穿变得越来越困难，放电区域

的数量明显减少，试样表面的弧光相应减少，直至放

电结束，试样表面弧光完全消失。 

图 2为利用高速摄像机采集的 AZ91D微弧氧化试

样在稳定阶段的连续变化过程中的瞬间图像。通过对

图 2 分析可知，在微弧氧化过程中，试样微弧放电现

象呈周期性变化规律。由于电源频率设定为 100 Hz，

电源 1 个周期变化的时间为 0.01 s，而图像采集的速

度为 2500 帧/s 时，因此，0.01 s 的时间条件下对应高

速摄像采集照片的数量为 25 帧。通过对试样在微弧氧

化过程稳定阶段 1 个周期的瞬间图像观察可知，每间

隔 25 帧照片会有 1 次起弧、稳弧、熄弧的变化过程。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 1  AZ91D 微弧氧化试样在电解液中的瞬间状态 

Fig.1  Images of AZ91D specimens at different stages during 

PEO process: (a) original sample, (b) applied voltage,   

(c) arcing, (d) stable oxidation, (e) voltage dropping, and 

(f) end of process 

在前半个周期，试样表面可以观察到大量弧光，表明

试样处于弧光放电过程，在后半个周期，试样表面没

有观察到弧光，表明试样在稳定阶段并不是一直处于

弧光放电状态，这与通过肉眼观察到的在试样表面始

终有连续弧光的宏观现象有所不同。 

2.2  膜层截面形貌 

图 3 所示为氧化时间 20 min 时 AZ91D 微弧氧化

试样的截面形貌。从图 3 可知，膜层由致密层与疏松

层构成，靠近基体一侧为致密层，膜层外侧为疏松层。

在膜层与基体结合处可见膜层与基体相互渗透，呈波

浪形边界结合紧密。在生成的膜层的疏松层中存在有

孔洞和裂纹缺陷，膜层的最大厚度约为 169 μm。 

由于微弧氧化过程是一个成膜、击穿融化、冷凝

堆积和再成膜的反复过程，从实验的宏观现象也可观

察到在成膜初期，试件尖端放电，然后形成大量的微

弧，此时会形成大量的氧化物，遇到电解液冷却后堆

积在试件表面形成致密氧化膜。到了微弧氧化的后期，

随着膜层厚度的增大，大部分区域已经很难再被击穿，

只是在膜层薄弱的区域可以被击穿，实验过程中看到

试件表面微弧数量逐渐减少，气泡数量减少，导致后

期形成的陶瓷层较疏松。 

2.3  膜层表面形貌 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 2  AZ91D 试样在微弧氧化稳定阶段连续变化的瞬间图像  

Fig.2  Continuous images on AZ91D during the PEO process 

a b c 

f e d 
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图 3  AZ91D 微弧氧化试样的截面形貌 

Fig.3  Morphology of cross-section of the specimen oxidized for 

20 min 

 

图 4 为 AZ91D 合金试样氧化 20 min 时的表面形

貌图。从图中可以看出，经微弧氧化处理后的试样表

面粗糙不平，膜层表面有熔融氧化物堆积，表面上分

布有大量微孔，微孔尺寸为几微米大小不等，同时还

观察到试样表面有微裂纹存在。这是由于在微弧氧化

的过程中，微弧放电要击穿多孔结构的氧化膜，形成

放电通道，放电通道即形成了微孔。而微裂纹的形成

则是由于在高温作用下氧化物融化并向外喷溅，在电

解液中高温熔融物被迅速冷淬，造成了已经生成的陶

瓷层表面收缩开裂，进而生成许多微小裂纹。  

2.4  膜层的相组成 

图 5为AZ91D合金试样经微弧氧化处理后表面的

XRD 图谱。由图中可以看出，所获陶瓷膜层主要由

Mg2SiO4 和 MgO 相组成，且以 MgO 相为主。膜层中

Mg2SiO4 的生成主要是来源于电解液中 SiO3
2-，在微区

熔融条件下与 Mg 经过复杂的化学反应生成 Mg2SiO4

并沉积的结果。MgO 则是由于试样表面在微弧放电的

产生的高温作用，Mg 原子与 O 原子在微光放电区域

迅速发生反应并沉积在试样表面，生成 MgO。在 XRD

图谱中未显示出基体 Mg 的衍射峰，可以间接地说明

在氧化时间 20 min 时，所生成的微弧氧化膜层具有 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 4  AZ91D 微弧氧化试样的表面形貌 

Fig.4  Morphology of surface of the specimen oxidized for     

20 min 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 5  微弧氧化 20 min 后 AZ91D 试样表面膜层的 XRD 图谱 

Fig.5  XRD pattern of the micro-arc coating on the surface of the 

specimen oxidized for 20 min 

 

足够的厚度且致密性较好，X-ray 无法穿透，从而在

XRD 谱中没有显示出金属基体的衍射峰。 

3  结  论 

1) AZ91D 合金在微弧氧化的加压、起弧、稳定和

降压阶段都有大量的气泡产生，在稳定阶段，微弧放

电现象呈周期性变化规律。 

2) AZ91D 合金微弧氧化膜层由致密层与疏松层

构成，靠近基体一侧为致密层，膜层外侧为疏松层，

在疏松层中存在微孔和裂纹缺陷，膜层最大厚度达到

169 μm。 

3) AZ91D 合金在 Na2SiO3-NaOH 体系中形成的微

弧氧化膜层由 Mg2SiO4 相和 MgO 相组成，并以 MgO

相为主。 
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Electric Discharge Phenomena and Characteristics of Coating Formed on the Surface 

of AZ91D Alloy during PEO Process  

 
Che Guangdong, Liu Xiangdong, Liu Jingshun, Lü Kai 

(Inner Mongolia University of Technology, Huhhot 010051, China) 

 

Abstract: AZ91D alloy was treated by plasma electrolytic oxidation (PEO) in a Na2SiO3-NaOH electrolyte system, and the dynamic 

process of PEO was recorded by a high-speed camera. The morphology of the surface and of the cross section for the coating was observed 

by SEM, and phase compositions of the coating were analyzed by XRD. The results show that the micro-arc discharge process varies 

periodically at the stable stage during micro-arc oxidation. The coating consists of a porous layer outside and a compact layer near the 

substrate. There are micro-holes and micro-cracks in the porous layer of coatings. The coating with a maximum thickness of about 169 μm 

is obtained. The coatings are mainly composed of MgO and Mg2SiO4 phases, and the former accounts for a greater proportion.  

Key words: magnesium alloy; plasma electrolytic oxidation (PEO); phenomena of electric discharge; characteristic of ceramics coating 
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