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摘 要 : 研究等离子蒸发法制备的粉末经过压结制备的纳米晶 拟 的内耗
.
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1 实验方法

用纯度为 m (刀 )
=

99
.

85 % 的普通纯 lA 作

为原始蒸发料
,

采用等离子蒸发法制备出纳米

lA 粒子
.

微结构观察表明
,

纳米 lA 粒子表面存

在一层厚约 I mn 的 A几场 非晶膜
,

在 1
.

O GP
: 压

力下将纳米 龙 粒子压制成直径 40 ~
,

厚 2 ~
的块材

.

为提高致密度
,

将块材经 155 ℃ / 而
n

热处理后
,

进行形变量为 40 % 的冷轧处理
,

密

度大于纯 lA 理论密度的 98 %
.

试样晶粒尺寸为

5 3 mn
,

即原始纳米 从 粒子的尺寸
.

这是 由于

lzA 0 3
膜提高了纳米晶 沮 的热稳定性「̀〕

.

将纳米晶 lA 块材线切 割成 内耗试样
.

试样

长为 40 ~
,

横截面为 1
.

0 ~
只 0

.

8 ~
.

内耗测

量在本室全 自动多功能内耗仪上进行
,

采用强迫

共振法
,

频率分别为 0
.
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8 和 3
.

1

H z ,

升降温速率均约为 3 心m in
,

应变振 幅为 1

x
lo

“ 5
.

在测量 内耗前
,

试样相继 在 3 50 ℃ 和

62 0 ℃原位退火 l h
,

以消除冷加工效应
.

2 实验结果

图 1表示纳米晶 lA 经 35 0 ℃退火 l h 后升温

过程的内耗和切变模量
.

由图可见
,

一个显著的

内耗峰 ( P t
峰 ) 出现在约 1 80 ℃ ( 1 H z

)
,

同时

模量也表现出相应的变化
,

这与 oBr
le itt 等凤

, ]用

球磨法制备的
n 一 lA 的结果一致

.

峰温随着测量

频率的升高而移向高温
,

表明此峰是一个弛豫型

内耗峰
.

设弛豫时间
:
满足高斯分布

,

背景内

耗随着温度升高指数上升
.

用方的拟合程序闭
,

内耗数据的拟合结果如图中所示
.
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图 1 纳米晶 从经 35 0 ℃退火后的

内耗 口
一 ’和切变模量 `

图 2 表示纳米晶 lA 经 6 20 ℃退火 l h 后升

温过程的内耗和切变模量
,

从图中可看出
,

除了

P l 峰外
,

在大约 科0 ℃ ( I zH )
,

还 出现了另一

个峰 (几 峰 )
,

其峰温也随着测量频率的升高而

移向高温
.

采用前面 同样 的方法可得到
,

几 峰

口、
一 `
为 8 x 10

一 3 ,

2H 为 ( 2
.

7 土 0
.

2 ) eV
, 二二约

为 10
一 `” 5

.

值得指出的是
,

P l 和 巧 峰在升降温

过程中均稳定出现
.

3 分析和讨论

用等离子体法制备出的纳米 从 粒子表面存

在一层厚 约 I lnn 的 A犯场 非晶膜
.

在随后的压

结
、

尤其是冷轧形变处理 中
,

A贬仇 非晶氧化膜

将被撕粹川
.

因而本文所用的
。 一 lA 的晶界是由

纯 lA 区和 A 12场 区组成
.

P .
峰的激活能和其它特征表明

,

它是由晶
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晶界滑动过程中
,

扩散过程不仅发生在纯 从 区
,

也发生在 从场 区
.

目前还未有 lA 在 从仇 中晶

界扩散数据的报道
.

侃 l 等 s[] 测量了 lA 在 从场

中体扩散激活能
,

为 5
.

3 四
.

而 lA 在从 0 3
中晶

界扩散激活能应小于体扩散激活能
.

我们认为
,

体扩散激活能 的一半 ( .2 7 eV ) 可 能是 lA 在

从 0 3 中晶界扩散激活能的合理值
.

因而
,

几 峰

可能与晶界滑动时
,

拟 离子从纯 从 区扩散到

A犯0 3 区的过程有关
.
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图 2 纳米晶 灿 经 62 0 ℃退火后的

内耗 Q
一 ’和切变模童 `

界上 沮 原子在纯 lA 区扩散控制的晶界滞弹性滑

动所 引起
.

其峰温与 氏
n e itt 等在纳米晶 lA 中观

察到的一致 ( 1 H )z
,

但激活能 ( 1
.

4 e
v) 明显大

于他们得到的值 ( 0
.

s eV )
.

这种差别可能是由

于样品制备过程的差别所引起
.

几峰是第一次在纳米晶 lA 中观察到
,

激活

能较大 ( 2
.

7 ve )
,

且在升降温均稳定出现
.

它

可能与晶界上存在从场 区有关
二

在扩散控制的

参考文献
:

【1 ] S洲 x K
,

CO NG H T
,

SUN M
,

et al
.

M e t all M
a t e r

rT ans
,

2 X( X)
,

3A 1 : 10 17
.

【2 〕 BO N” 皿 E
,

VAI 刀R E G
.

R l
i1 M a g

,

199 1
,

A63 : 527
.

[3 ] AL SA D I A
,

B O N E P n E
,

M AT FI O LI P
, e t al

.

J llA
o y s

C
o n 一

P
,

199 4
,

2 1 12/ 1 2 : 48 9
.

【4」 方前锋
.

金属学报
,

199 6
,

32 : 5 65
.

〔5〕 比 G月 I
J

M
,

1丑 JM以 A M
,

u 粥 A G E B
, e t al

.

J M aet
`

曳 i
,

199 5
,

3 0 ;

2() 1
.


