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摘 要 : 运用低频内耗温度谱和 TE M 显微观察
,

系统研究了由含 H 等离子蒸发制备的粉料经冷压得到的

纳米晶 月试样的滞弹性行为及结构演化过程
.

结果表明
:

当 与退火 < 8 23 K 时
,

内耗 Q
一 ’随温度指数增加 ;

当823 K` 与
退火城 893 K 时

,

内耗 Q
一 ’的温度谱在指数背景上出现分布很宽的弛豫峰 OP

.

该峰远低于经典

的粗晶 从的晶界峰 ; 峰的激活能为 ( 1
.

20
土 0

.

05 ) ve
,

介于粗晶拟沿晶界扩散的激活能与晶格扩散激活能

之间
.

893 K 预退火 4D 而
n
后进行 85 %冷轧量变形并经 727 K 退火 60 而

n

的纳米晶月
,

内耗 Q
一 1随温度的变

化表现为双弛豫峰 P : 和 几
.

P , 峰的激活能为 ( 1
.

22
土 0

.

18 ) Ve
,

几 峰的激活能为 ( 1
,

53 士 16 ) eV
.

PI 峰温

和激活能与 0P 峰相当
,

几峰温和激活能与粗晶 川 晶界峰相当尸距掀 显微观察表明纳米晶 习 的晶间结构及

晶粒形状随预退火和冷变形处理发生了改变
.

根据上述结果
,

对预退火及冷变形处理引起的纳米晶从 的结

构变化和内耗本质进行了探讨
.
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纳米晶 拟 由于优良的热稳定性及潜在 的应

用背景
,

引起 了人们的广泛关注
.

由于晶粒细

小
,

大量的原子处于晶界上
,

纳米材料的晶界行

为相对粗晶材料可能发生改变
.

机械谱技术非常

适合于晶界行为的研究
,

用机械谱研究纳米材料

的工作最早见于纳米晶体 dP 的报道 “ `〕
,

发现纳

米晶体 dP 退 火后 在 4 J ) K 时的内耗显著降低
.

oB ne itt 等川发现机械合金化制备的纳米晶 lA 在

45 0 K 附近发生弛豫峰
.

由于较大的内应力 以及

制备过程中不可避免的样品污染等缺陷
,

使得内

耗测量的结果受到很大的干扰
.

s un 等 s[] 系统研

究了由含氢等离子蒸发结合冷压法得到的无内应

力的纳米晶 刀 的力学 性能
,

发现后期预退火和

冷变形处理显著改善纳米晶 尼 的拉伸性能
.

为

了解纳米晶 lA 特殊界面结构的变化及相关性能

的关系
,

理解纳米材料变形机制
,

本工作系统地

研究了无内应力的纳米晶 lA 退火过程的滞弹性

响应及结构演化
.

1 实 验

实验 所用纳米 lA 块 体材料是 用 纯度 为
w ( lA )

= 99
.

85 % 的 A I做原料
,

在含 11 一 A :
气

氛下等离子蒸发制成的粉料经冷压得到的
.

经真

空等温预退火 40 而 n
(退火温度范围为 723 一 893

K ) 后
,

进行内耗测量
,

样品尺寸约为 3 0 ~
x Z

nnn
x 75 mnI

.

对 893 K 预退火后的纳米晶拟 进一

步冷轧
,

冷轧变形量为 85 %
,

然后进行内耗测

量
,

样品的尺寸为 70 ~
x l ~

x o
.

3
~

.

内耗

Q
一 ’
是通过自动倒扭摆仪扭转振动的自由衰减来

测量的
.

工作气氛为 l oo aP 的高纯 eH
,

频率范

围为 0
.

01 一 10 zH
,

最大应变幅 A
。 < 10

一 ’ ,

温度

从室温到 7 23 K
,

恒升温速率 3 灯而
n

.

结构观察

采用 EJ M 20 10 高分辨电镜
,

加速 电压 2朋 k V
.

样品用高于减薄的方法获得
.

2 实验结果

2
.

1 纳米晶 月 的滞弹性

预退火温度对于纳米晶时的内耗随温度变化

的影响如图 1所示
,

测量频率在室温时约为 1
.

0

zH
.

当预退火温度较低时
,

内耗随温度变化仅

表现为单纯指数增加的背景内耗的形式
,

见曲线
a

.

当预退火温度达到 8 23 K 时
,

内耗随温度变

化在指数增加的背景内耗的低温端还出现一个很

宽的内耗峰 0P (从室温至 肠O K 附近 )
,

见曲线

`
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一层完整的氧化膜包覆
,

晶间存在大量的孔洞
,

致密度低
,

造成晶粒沿晶界粘滞性滑动能力差
,

内耗随温度变化仅表现为单纯指数增加的背景形

式
.

随预退火温度的增加
,

氧化物边界碎化
,

材

料的扩散能力增强
,

晶粒沿晶界粘滞性滑动能力

改善
.

当预退火温度达到 8 23 K 时
,

原来的 ( lA

一 A犯伪 一 拟 ) 边界碎化
,

部分形成具有完全金

属键的 赶
一 月 晶界

,

使晶界附近原子的粘滞性

滑动能力增强
.

由于晶界粘滞性滑动
,

内耗随温

度的变化除了指数背景之外
,

还叠加了一个很宽

的内耗峰 0P (从室温至 6以) K 附近 )
.

随预退火

温度的提高
,

晶 间氧化膜进一步破碎
,

甚至消

失
,

而且晶间孔洞逐渐消失
,

纳米晶 lA 的致密

度进一步增加
,

0P 峰高迅速增加并达到饱和
.

正如 1飞 M 观察显示 的
,

经过预退火处理的纳米

晶 刀
,

虽然周围 的氧化膜破碎
,

甚至消失
,

晶

粒的形貌发生变 化
,

但晶粒的尺寸却无明显改

变
,

仍然是纳米量级
,

因此可 以认为 0P 峰是这

种量级的晶粒边界粘滞性滑动引起的
.

按照标准滞弹性固体的动力学理论 s[]
,

当弛

豫过程属于热激活过 程时
,

弛豫速率
二 一 `可 由

A ihr en i us 方程表示为
:

r 一 ` 二 。 。 e 一 H/ kt 或
: 二 r o e H/ kT

( l )

其中
,

T 是 绝 对 温度
, 。 。

为频 率 因子 (
: 。 二

可
`

)
,

H 为弛豫过 程激活能
,

k 为 oB ltn 班 n n
常

数
.

内耗在 nI o T 二 0 时
,

达到峰值
,

即 :

In 。 二。 + (万 / ` ) ( l / TP )
= o ( 2 )

其中
, 。 是 角频率 ( 。

= 2叮
,

f 为振动频率 )
,

T P
为内耗峰值温度

.

按照方程 ( 2) 线性拟合 873 K 预退火处理

后的纳米 lA 的变频测量得到的内耗峰温 l/ 外 x

l《x x〕与 h f 数据
,

如 图 3 中直线
。 所示

,

得到该

峰的激活能 万 为 ( 1
.

加 士 0
.

0 5 ) ve
, : 。 为 10

一 `4

s ,

激活能介于高纯粗晶 拟 晶格扩散激活能与沿

晶界扩散的激活能之间
.

晶体的晶界弛豫现象与晶界滑移有关 〔“ ]
.

当

晶粒尺寸减小时
,

体扩散和晶界扩散控制的晶界

滑移速率都增加
,

但晶界扩散控制的晶界滑移部

分逐渐占主导地位
.

对于纳米材料
,

由于晶粒尺

寸极为细小
,

晶界的粘滞性滑移过程主要由晶界

扩散控制
,

这样
,

过程的激活能应低于晶格扩散

激活能
,

弛豫峰相对 于粗 晶材料 向低温方向移

动
.

晶界扩散控制 的 晶界滑移机制 ( C BS
c on

-

itD lle d b y gar in h 〕
un

( 1娜 id 彻 is on ) 可能是纳米晶拟

晶界弛豫峰温与粗晶 M 显著不同的本质原因
.

对于冷轧并原位退火的纳米晶 lA 试样
,

将

变频测量 的结果经方程 ( 2 ) 线性拟合
,

也出示

在图 3 中
.

直线 b 是 P ;
峰的

,

激活能 H l
为 1

.

22

士 0
.

s ve
,

伽为 10
一 14 5 ; 直线

c
是 乃 峰的

,

激活

能 2H 为 ( 1
.

5 3 土 0
.

16 ) ve
, : 似为 一。 一 ’ 8 5

.

3「一一一一

—
一万一一一一一一门

华
闪国S月

一 1为
含 0

.

1. 创

2 0 2
.

2

( 10 0 0 /乃K/
` ,

2
.

4 2
.

6

图 3 纳米晶 沮的内耗峰的变频测量

的 h f 随 l/ T变化曲线
a : 89 3 K 预退火 40

n
血 的 0P 峰

b
, c : 893 K 预退火 印 而 n + 85 % 冷轧 +

最高 727 K原位退火 60
“ 山l

的 lP 峰
、

几峰

lP 的峰位与 0P 相同
,

而且激活能相当
,

可

以认为是同一性质的弛豫峰
,

主要受晶界扩散控

制的晶界滑移机制支配
.

而 巧 峰的峰位与粗晶

从 的晶界峰相同
,

激活能也相当
,

这似乎表明
,

这两个峰起源

于同一机制
,

都是受体扩散控制的晶界滑移机制

支配
.

对于这种情况
,

可以这样来理解
:
在冷轧

变形并原位退火的试样中
,

可能在某些局部区域

发生了形变再结晶过程
,

新晶粒的成核和长大
,

造成了与通常粗晶时形变再结晶结构相类似的结

构
.

材料的纯度
,

材料中含有的各种缺陷
,

如孔

洞含量
,

对弛豫峰的移动和降低也有影响
.

界面

间破碎的氧化膜以及氧化铝颗粒的存在
,

降低了

虹 原子沿晶界扩散的能力
,

对晶界粘滞性滑动

具有很大的阻碍作用
,

使得该弛豫峰的激活能高

于沿晶界扩散的激活能
.

: 。
的影响因素极其复杂

,

而且测量误差很

大
,

还有待进一步考察
,

本文暂不讨论
.
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4 结 论

通过研究含氢等离子蒸发制备的粉料冷压得

到的纳米晶 灿 的滞弹性行为发现
: ① T预退火 <

8 23 K 时
,

内耗 Q
一 1随温度指数增加 ;

823 K `

珠退火 ` 89 3 K 时
,

内耗 Q
一 1的温度谱在指数背

景上出现分布很宽的弛豫峰 0P
,

该峰远低于经

典的粗晶 拟 的晶界峰 ; 激活能 H 为 ( 1
.

20 土

0
.

05 ) ve
,

介于粗晶 从 沿晶界扩散的激活能与

晶格扩散激活能之间 ; ② 8 93 K 预退火 40 而
n ,

85 %冷轧量变形后 7 27 K 退火 印 而
n
的纳米晶

时
,

内耗 Q
一 `
随温度的变化表现为双弛豫峰 lP

、

几
.

IP 峰的激活能 H 为 ( 1
.

22 士 0
.

l s) eV
,

几峰

的激活能 H 为 ( 1
.

53 士 0
.

1 6) eV
.

P l
峰温和激活

能与 0P 峰温相当
,

几 峰温和激活能与粗晶 从 晶

界峰相当 ; ③ 晶界扩散控制的晶界滑移可能是

造成纳米晶 沮 的 0P
、

P ; 弛豫峰温显著降低的本

质原因
.

体扩散控制的晶界滑移可能是弛豫峰

几 的主要机制
.

材料的纯度
、

孔隙含量可 以显

著改变晶界附近原子的粘滞性滑动能力
,

也会影

响纳米晶 灿 的晶界弛豫
.
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