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摘 要
:

本文选择纳米晶与粗晶镍为实验材料
,

对其疲劳行为进行了实验研究
。

结果表明
,

纳米晶镶

具有比粗晶镍更高的疲劳极限
。

冉f M 结果表明纳米晶疲劳后表面出现胞状起伏
,

晶粒尺寸没有发生明

显改变
。

压痕硬度结果表明疲劳过程材料的力学性能没有发生明显变化
.

关. 润
:

疲劳; 纳米晶 ; 裂纹起源; 镍

, 前言

对于金属粗晶材料
,

疲劳裂纹一般萌生在材料的表面
,

主要有驻留滑移带机制
。

对于纳米晶

材料
,

位错机制被极大抑制
,

而晶界滑动可能是主要的变形机制
,

所以疲劳裂纹的萌生机制必然

有所不同
。

H耐on 等11刀介绍了对电解沉积纳米镍
、

Ec AP 钦以及超细铝合金的疲劳实验结果
。

发

现晶粒细化导致更高的疲劳抗力
,

而在裂纹扩展实验则表明晶粒细化导致更快的裂纹扩展
。

M o
ser

等 ”对电解沉积法制备的纳米晶Ni 做拉拉疲劳变形
,

观察到循环应变硬化和频率相关的疲劳寿命

变化
。

但这些研究还不能就纳米晶疲劳裂纹萌生的机制给出直接证明
。

分子动力学模拟I4,5 】表明在

特定条件下疲劳过程可能导致晶粒的生长
.

w iin ey等161 对纳米晶铜的研究结果表明
,

疲劳几十万

周后
,

样品的晶粒尺寸长大了约 30 %
。

进一步观察到样品表面出现与粗晶材料中驻留滑移带类似

的平行突起
。

本文拟对纳米晶镍的疲劳行为进行实验研究
,

通过疲劳实验
、

原子力显微镜表面形貌观察和

纳米硬度测试对纳米晶材料的疲劳裂纹萌生机制以及疲劳过程材料组织与性能的变化进行探讨
。

2 实验材料与方法

选择电解沉积方法制备的纳米晶镍板为实验材料
,

纯度为 99 .9 %
,

TEM 图像测量的平均晶

粒尺寸为 26 lun
,

板的厚度为 12 0阿
。

与之对比的粗晶电解沉积镍纯度为 99 .6 %
,

实验前做 40 0o c
,

5 小时的真空退火处理
,

平均晶粒尺寸为 42 阿
。

疲劳样品设计为平板沙漏型
,

如图 1(a) 所示
,

最小宽度横截面尺寸为 2
~ x0

.

1
~

。

实验前

对样品表面进行抛光处理
。

疲劳实验在 M TS8 10 材料试验机上进行
,

采用正弦波加载
,

应力比 0 .2
。

选择 10 00州田卜3 50 N田a 为实验的载荷范围
。

频率 35Hz
。

环境温度为室温 2 0
一

25 ℃
。

样品断裂后

采用 SEM 对断口进行分析
。

实验中利用 AP M 对样品的表面在疲劳实验前后进行了形貌对比
,

并对样品晶粒尺寸的变化

进行测量
。

利用纳米压痕仪检测样品疲劳前后压痕硬度的变化
。

取原始状态的纳米晶样品和发生

高周疲劳断裂的两个样品
,

测量压痕硬度及应变率硬化指数
。

实验在M T S N an o in de n te : 理系统

进行
,

每个样品测量 5 个压痕
。

选择蠕变测量程序
,

加载到 40 0m N 后保载 300 秒后卸载
。
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图 l (a) 用于应力一寿命曲线侧t 的疲劳样品照片 (b ) 纳米晶镍与粗晶镍的疲劳 S一 曲线
,

箭头表示样品未断

3 实验结果

疲劳实验获得的应力一寿命曲线如图 l伪晰示
。

由图中数据可以看出
,

纳米晶镍的疲劳极限

对应的最大载荷约为 700 MPa ,

而粗晶镍约为 4(X) N IP a
。

根据单拉实验结果
,

纳米晶镍屈服强度是

10 30N [P a ,

粗晶镍屈服强度是 56 8州[Pa
。

可见
,

对纳米晶镍
,

样品的疲劳极限与屈服强度的比值

为 0. 68
,

对粗晶镍
,

这一比值为 0. 70
。

归一化结果显示二者的疲劳极限对应相同的载荷条件
。

取一个纳米晶镍样品疲劳 5xl os周后中途停机
,

用 A刊随 对样品表面进行了扫描分析
.

结果

如图 2 所示
,

疲劳前纳米晶样品表面较光滑
,

而在疲劳加载一定周次后
,

样品表层出现了明显的

胞状起伏
。

利用图像分析软件对图中 47 个胞状起伏进行测里
,

结果表明
,

这种胞状起伏的尺寸

为 7 3土17Inn
。

疲劳断裂后
,

取 9# (断裂周次 4
.

1、 10 5 )
,

11# (断裂周次 9. 5、 10 6 ) 样品及未经疲劳

加载的纳米镍样品做电解抛光处理
,

而后用 A R M 对抛光表面进行扫描分析
。

获得样品疲劳实验

后晶粒尺寸结果如图 3 所示
:
卿样品统计 3 个 56伪口x5 60口口 的视野共 2 89 个晶粒

,

晶粒尺寸为

32 3 姑
.

3lun
。

11# 样品统计 3个 560 口m x5 60 到口 的视野共 284 个晶粒
,

晶粒尺寸为 33
.

1玛.S lun
。

对

比原始态纳米晶镍的分析结果 (35. 8灯
.

2nln )
,

表明晶粒尺寸在疲劳加载后没有发生明显的改变
。

‘
. , 气O 夕

图 2 纳米裸样品疲劳实验前后表面形貌的人fM 扫描结果
,

轻敲模式 扫描范围 l阿
、 1阿

(a) 疲劳实验前机械抛光表面 向疲劳后样品表面
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裹 1 纳米. 镶样品盛劳前后的压浪硬度结果

样品编号 加载段拟合曲线 硬度平均值
,

CP . 应变率硬化指数 m

6
.

12知
.

08 0. 0 19和田
.

以拍6

6. 0 3均
.

13 0. 02 17士0
.

以沁9

翻翻

H阅
.

仪协铭b l
·

“
6

.

0 1幼
.

12 0. 02 15均
.

以沁2

09#11#

注
:
硬度一 应变率拟合公式 H = C云

. C为常数
, m 为应变率硬化指数

。

4 分析讨论

如图 3 所示
,

疲劳载荷作用后
,

9# 样品晶粒尺寸为 32 .3 士8. 3Inn
,

11 #样品晶粒尺寸为

33
.

1士8. snm
。

对比原始态纳米晶镍的结果 (3 5
.

肚7
.

2刊tn )
,

可见晶粒尺寸与原始样品基本相等
,

表

明疲劳过程中并没有发生晶粒长大
。

疲劳前后样品的压痕实验结果 (表 l) 表明样品疲劳后硬度

值和应变率硬化指数均变化不大
。

应变率硬化指数是与材料的微观变形机制相关的量
,

所以实验

结果表明在压痕姗变实验所包括的应变率范围内材料的变形机制没有发生明显的变化
,

即纳米晶

镶的微观组织在疲劳加载后基本保持稳定
。

对高周疲劳后样品表面形貌A月破扫描的结果观察到尺寸约为晶粒尺寸的 2
一

3倍的胞状起伏
,

而抛光样品的晶粒测t 以及纳米硬度的结果表明样品的微观组织并没有发生变化
,

这说明这种胞

状起伏是疲劳加载后样品累积变形的结果
。

更精细的 A FM 观察没有发现在胞状起伏中存在晶粒

尺寸的变形特征
,

所以这种累积变形可能是以一种晶粒集团运动的形式出现
.

K uj m ar 等闭在纳米

晶镍拉伸断口上观察到韧窝状特征
,

韧窝尺寸约为晶粒尺寸的 7 倍
,

提出晶粒集团转动的观点
.

因此
,

这种晶粒集团运动的形式可能是纳米晶材料的一种本征的变形模式
。

在应变率 1了s-l 以下
,

压痕实验测得的应变率硬化指数有明显增加
,

此时对应于载荷较低的

情况
.

w 汕g 等181 的结果表明
,

电解沉积法制备的纳米晶镍在较低应力水平下变形是一种晶界滑动

机制来进行的
。

从这一点来看
,

高周疲劳加载条件下
,

样品中 7- 8 个晶粒构成的集团可能以晶界

滑动机制进行积累变形
。

随着周次的增加
,

样品表面粗糙度增加并最终导致微裂纹的萌生
。

5 结论

(l) 晶粒细化能提高光滑样品的疲劳极限
,

同样载荷水平下
,

纳米晶样品具有更长的疲劳寿

命
。

(2 ) 纳米晶镍经过疲劳加载后
,

其徽观组织保持稳定
,

力学性能也没有明显变化
。

(3 ) 纳米晶镍的疲劳起源与晶粒集团转动导致表面粗糙度增加相关
。
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主要研究方向为材料的力学性能与微观结构
。

,

主要研究方向为材料的力学性能与微观结构
。
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