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摘 要 : 采用不同温度连续退火和测量纳米银的内耗
.

发现在 45 o K 附近有一个小峰叠加在背底上
,

此峰

在首次升温测量中并不出现
,

在再次升温测量中才出现
.

变频测量此峰
,

其峰位随频率变化
,

求得其激活

能为 0
.

82 土 0
.

1 e V
,

与银的晶界原子自扩散激活能一致
.

因此可认为这是纳米银的晶界内耗峰
.
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纳米材料由于其优异和独特性质
,

已引起

了国际上广泛的研究 〔’
一 3〕

.

内耗作为一种灵敏 的

无损检测手段
,

在普通多晶材料中已得到了广泛

的应用 [’]
.

但是由于尺寸的限制
,

在纳米材料中

的研究相对 较少
.

在 已 有 的 关于 纳 米 c u[
5 ]

、

凡 [6
,

7 ]
、

川 [ 8
, 9 ]和 凡

一

e u 一

肠
一
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B 合金 [`0 1等的内耗

研究中
,

尽管表现出一些规律性
,

如退火引起内

耗降低
、

模量增加等
,

但也还存在较大的差异
.

关于纳米银的低频内耗研究迄今还未见报道
.

本

文采用自由衰减和强迫振动 的低频内耗测量 方

法
,

研究纳米银块材的内耗和模量
,

以期对纳米

银晶界的结构和行为有更深入的认识
.

1 实验过程

将惰性气体冷凝法得到的纳米银粉在真空

中
,

4 2 3 K
,

1 Gp a
保压 l h

,

即获得具有清洁界

面纳米银块材
.

其直径为 80 ntnI
,

厚 7
.

8 ~
,

平

均晶粒尺寸为 52 lun
,

相对密度为 97 %
.

内耗测量在本实验室多功能内耗仪上进行
,

采用自由衰减和强迫振动方法测量了纳米银的内

耗温度谱
,

振幅均为 Z x lo
一 5 ,

频率约为 0
.

3 一 1

ZH
,

升温速率为 2 灯而
n

.

2 实验结果和讨论

用自由衰减法测量了纳米 A g 在经多次升 温

一
保温后

,

升温过程中的内耗和模量
.

保温温度

从 35 3 一 573 K
,

每隔 20 K 保温 30 而
n

.

观察到在

4 23 K 之前的保温
,

内耗和模量基本上不受保温

时间的影响
.

这是 由于本文所用 的纳米晶 A g 是

在 423 K 压结而成的
.

因而在压结温度下的退火

对材料的微观结构影响很小
.

图 1只给出了 47 3

K 和 573 K 退 火后的 内耗和模量
.

从 图中可看

到
,

在 573 K 退火后
,

有一个较为明显 的 内耗

峰
,

叠加在高温背底上
,

其峰高较低
,

峰宽较

宽
.

而且多次重复测量发现这个峰具有很好的重

复性
.

在模量曲线上
,

573 K 退火 的要 比 47 3 K

退火的对应处模量有所增加
,

而在内耗曲线上则

是降低
,

图中两个小箭头所指示较明显
.

这说明

随着退火温度的升高
,

其内部结构的变化
,

引起

了模量的增加和内耗的降低
.

这可能是由于较高

温度退火将引起样 品内应力降低和点阵位错湮

灭
,

导致界面原子重排
,

从而使模量增大
,

内耗

降低 [`0 ]
.
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图 1 纳米 吨多次升温 一 保温后的内耗和模量

图 2 所示是采用 自由衰减法
,

直接从室温升

温到 573 K 测量的内耗和模量
.

从图中可发现
,

图 1 的内耗峰并不出现
,

内耗单调上升
,

直到

·
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53 3 K左右
,

然后下 降
,

同时模量一直下降
,

到

53 3 K 左右开始有上升趋势
.

此时上图中内耗峰

不出现的原因
,

我们认为是由于采用气体冷凝压

结法制备的纳米材料
,

其内部不可避免地引人一

定的内应力和内应变
,

此将导致本来不很明显的

晶界峰湮没在背景之中
.

尽管没有观察到内耗

峰
,

但是观察到 了所谓的模量增加的现象
,

目前

对此的解释认为是由于界面原子重排
,

及内应力

的变化
,

所引起的模量增加〔’ 0]
.

退火
,

对 纳米晶 吨 的内耗和模量无明显影响
.

而在更高温度下退火时
,

观察到一个较为明显的

弛豫型 内耗峰
.

此峰激活能为 0
.

82 士 0
.

05 ve
,

与银的晶界原子 自扩散激活能相近
,

认为这可能

是由扩散控制的晶界滞弹性滑动所引起
.
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图 3 纳米 Ag 在 573 K 退火 or 而
n
后的内耗和模量
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图 2 自由衰减
,

直接一次

从室温升温到 57 3 K 测量

采用强迫振动方法
,

测量 了纳米晶 A g 在

5 73 K 退火 20 而
n
后升温过程的内耗和模量

,

如

图 3 所示
.

测量频率分别为 0
.

1
,

0
.

3 和 0
.

8 zH
.

发现这个内耗峰的峰温随测量频率的增高而移向

高温
,

这表明此峰是一个驰豫型的内耗峰
.

通常

认为高温指数背底遵从指数关系〔“ ]
,

即

Q石
` 二 A + B e xp (

一 万 b / 无r ) ( l )

式中 A 和 B 为与温度无关的待定常数
,

无为玻

尔兹曼常数
,

从
,

通常认为是背底激活能
.

并假

设弛豫时间遵从高斯分布
,

按照方 [’ 2 ]的方法
,

将内耗曲线分解成指数背底和内耗峰两部分
,

如

图 3 所示
.

分解结果表明
,

该峰峰高为 Q
m 一

1 二

.0 01
,

峰宽 b 二 3
.

8
.

根据 峰位和频率的关 系
,

可以求得此峰激活能为 0
.

82 上 0
.

05 eV
.

与银的

晶界原子自扩散激活能接近〔川
,

因此认为这可

能是由扩散控制的晶界滞弹性滑动所引起
.

参考文献
:

[ 1 ] C u 张陀R H
.

orP g M ` t e r
阮 i

,

19即
,

33 :

223
.

〔2 〕 UL L
,

S ILJ M I
J ,

uL K
,

SC ie nce
,

2X( X)
,

邓7
: 146 3

.

[3 ] MU口几招刀NV R
,

W E l l ER M
,

V AU困v R
, e t 滋

.

N山协st n 犯 t u民刁 M
a t e r ,

199 8
,

6 : 577
.

.

〔4〕 KE T 5
.

M
e tall M a ter l 、 a l” ,

1邻旧
,

30A
:
刀 67

.

〔5〕 W工困 5 W N
,

M叭K IN S oN J D
,

et 以
.

N
~

nt
l c t u r

de

M a ter
,

1卯 7
,

9 : 5的
.

〔6〕 BON公门几 E
,

L 现L B u 入co
,

et 以
.

N朋 0 5饥 Ic

tUI 曰

M a t er
,

l男 8
,

10 : 74 1
.

口〕 BO闻叮叨 E
,

C灿胭AR I E C
,

et 滋
.

N
~ 加

c tnU 刃

M aet
r ,

1卯 5
,

6 二639
.

【8」 l刃NE T n E
,

P ASQ I用限 L
,

et 以
.

Nan 佣 tn lc

trU 记 Maet r,

199 8
,

10 ;
43 7

.

〔9」 OK BD J 万 N P
,

YA M so lH卫
,

N an os tnj e h 止e d M a t e r ,

199 8
,

10月礴9
.

[ 10 ] BO N] 爪 IT E
,

CA卫任
,

AI U E G
, e * al

,

N叨佣 trU
e t

幽 1 M
a t ·

et r ,

19望)
,

11 : 7的
.

[ 11 ] P E叼赴劝N S
,

R仔n狂洲妇A[ M L
.

J n l e t山
,

195 6
:
8弘

.

〔12 〕 方前锋
.

第五届全国固体内耗与超声衰减学术会议

论文集
.

北京
:
原子能出版社

,

1997
,

n 3
.

〔13 」 冯端
,

等
,

金属物理学
,

第三卷
.

金属力学性质
.

北

京
:

科学出版社
,

1侧尧,
.

29
.

3 结 论

本文采用自由衰减和强迫振动方法
,

研究了

冷凝压结法制备的纳米晶 A g 的在不同温度退火

下的内耗和模量
.

发现在压结温度 ( 4 23 )K 下


