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标距尺寸对纳米镍拉伸性能的影响
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摘 要：采用直流电沉积制备了平均晶粒尺寸为27．2 iim且宽晶粒尺寸为5—120 nm的纳米镍．通过室

温单向拉伸实验研究了标距尺寸对纳米镍力学性能的影响．研究发现，纳米镍的屈服强度随标距长宽比

(r)的增加而增加，弹性、塑性应变均随r的增加而减小，标距尺寸对拉伸中的剪切断裂行为没有影响；

通过TEM对拉伸断口、剪切带组织的观察。发现纳米镍变形后平均晶粒尺寸较镀态下具有明显粗化。剪

切带是由变形过程中首先粗化的晶粒区发生进一步的集中塑性变形引起的，剪切带上晶粒沿特定方向

被拉长，平直的晶界对应于SEM观察到的平行线．
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0 引言

纳米金属材料(晶粒尺寸<100 nm)的强度

较粗晶同成分材料高数倍，但塑性远低于粗晶材

料¨以】。甚至不到5％[1Jj．高强度低塑性成为限

制纳米金属材料工程应用的主要瓶颈．近十年里，

大量的研究工作都以提高纳米金属材料的塑性作

为目标旧’4“1．在研究中，将测得的力学性能与他

人报道的力学性能进行比较是很常见的一种研究

方法”一J，但是这样做缺乏一定的客观性．原因在

于，对于同类材料，用于拉伸测试的样品尺寸不

同，将导致测量结果产生很大的差异．例如，DaUa

Totte等人发现将同种纳米镍加工成总长为3 mm

和20 mm两种拉伸试样，测得的抗拉强度分别约

为1 800 MPa与1 400 MPa，塑性分别为5．5％与

4．5％⋯，这隐含着研究人员事实上是在不同的

水平下在对同类材料进行比较研究，比较结果自

然值得怀疑．作者以一种电沉积宽晶粒尺寸分布

(5～120 nm)的纳米镍(简称宽晶纳米镍)作为研

究对象，在近似均匀(160～180 Itm)的厚度下，采

取固定拉伸试样标距长度或宽度，研究标距长宽

比对力学性能的影响，期望在该范围内揭示试样

标距尺寸对纳米材料拉伸力学性能的影响规律．

此外，局部剪切变形是纳米、超细晶金属材料

主要的塑性失稳形式¨1，作者通过拉伸试样断

口、剪切带上的TEM组织观察、SEM表面观察深

入地分析了局部剪切变形过程与微观组织演变过

程的联系．

1 实验材料与方法

笔者使用镀液的基本组成包括氨基磺酸镍、

氯化镍、硼酸、十二烷基硫酸钠和一些必要的添加

剂．采用直流电沉积技术，电流密度为8 A／dm2，

pH值控制在3．5，温度为60℃，镀液采用磁力搅

拌．阳极用高纯低硫镍板(纯度>99．9％)，阴极

用电解抛光的不绣钢片，浸液阴阳面积比为1：4．

电沉积过程中使用氨基磺酸溶液和碱式碳酸镍溶

液调节镀液的pH值．制备的镀层厚度为160—

180斗m，采用机械法剥离镀层．

用线切割机从镀层上切割拉伸试样．试样标

距区域尺寸分别为15 mm×6 mm、10 mrll×6 mS、

5 mm×6 mm和10 mm×3 mm．在微机控制的电

子万能试验机(CMT一6104)上进行室温下的单

向拉伸试验，应变速率的范围为10～8～．采用

Tecnai G2 F20型场发射透射电镜对纳米镍的微

观组织进行观察，电子加速电压为200 kV．透镜

试样采用双喷电解仪进行减薄，所用的电解液为

15 mL高氯酸+285 mL乙醇，电解电压为50 V，

电解温度为一20一一30℃．

采用标距尺寸为10 mm×6 mm的拉伸样品，
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在缓慢应变速率下(5×10～8“)拉伸至10％应

变量(未断裂)，然后卸载至10 MPa，从拉伸机上

取下样品，这时在拉伸试样表面留下明显的剪切

带凹痕．采用荷兰Philips—FEI公司生产的

XL30ESEM—TMP型环境扫描电镜对拉伸试样的

表面剪切带进行观察，之后在剪切带位置制作直

径为3 mm的TEM样品，要求剪切带恰好位于圆

片直径位置，双喷减薄后，要求在剪切带上穿孔，

在TEM上观察穿孔附近的薄区组织．

2实验结果与分析

2．1 宽晶纳米镍的组织结构

图1为镀态宽晶纳米镍TEM组织与晶粒尺

寸统计分布．图1(a)的明场像显示，其组织特征

是晶粒大小不均匀，小晶粒的尺寸约10～20 am，

大晶粒的尺寸约100～120 am，晶粒的整体尺寸

位于纳米尺度，是一种纳米镍．图l(a)左上角的

选区电子衍射花样呈连续的环状，进一步说明本

研究的纳米镍的整体晶粒尺寸足够细小．图1(b)

为宽晶纳米镍的晶粒数量分数随晶粒尺寸变化的

统计分布图，统计出的晶粒尺寸分布范围位于5

—120 rim之间，不同于以往用电沉积制备的典型

的(10一50 am)窄尺寸晶粒分布的纳米镍⋯，属

于一种宽晶粒尺寸分布的纳米镍(宽晶纳米镍)．

在宽晶纳米镍中，超过80％晶粒的尺寸分布在10

—50 am之间，而分布在50—120 am之间的晶粒

个数占晶粒总数约10％．统计结果表明宽晶纳米

镍的平均晶粒尺寸为27．2 nm．

圈1 宽晶纳米镍镀态下的

Fig．1 (a)TEM mlcrostructures and(b)grain size statistic distribution of酗一deposited

electrodeposited nanocrystalline Ni．

2．2标距尺寸对宽晶纳米镍力学性能的影响

图2为标距尺寸对宽晶纳米镍力学性能与力

学行为的影响．每种标距尺寸各使用两个样品进

行拉伸测试，选用每种标距尺寸下高塑性样品的

拉伸数据绘制图2(a)，所有样品的重要力学性能

被列在表1中以方便参考．表中s。卧s。．：、d肼、em
和e。。分别表示抗拉强度、屈服强度、断裂延伸

率、总塑性应变和均匀塑性应变．

图2(a)为不同标距尺寸宽晶纳米镍的-T程

应力应变曲线，从图2中可见，标距尺寸强烈影响

拉伸样品的力学性能与行为．拉伸样品的弹性极

限(图2(a)中箭头所指处)随标距长宽比(r)的

增加而减少．对于不同标距尺寸的拉伸样品，它们

在拉伸曲线都表现出一个共同的特点，即样品在

拉伸屈服之后进入加工硬化，加工硬化能力均随

应变的增加而减弱，最后几乎消失，在拉伸曲线上

出现很长的一段接近恒定应力下的塑性变形．标

距尺寸对s呲和e什。的影响如图2(b)所示，样品的

s。．：随r的增加而增加，但e偶却随r的增加而减

少．标距尺寸对标准化加工硬化率(r)一真实应变

(e，)关系曲线的影响如图2(c)所示．这里，定义

(r)=[(打，／de，／矿，]一从图中可见，r值显著地
影响着拉伸试样的dm(dETF随r增加而降低)，但

是占，在8％以下不改变T一占，曲线的变化规律，

表明丁主要决定于样品自身的组织属性．图2(c)

的局部放大如插图所示，可见丁在确定的e，下，

随r的增加而减小．相同e，下r的减小，造成试

样在拉伸过程中过早的出现ds，／de，≤j，¨。，从而

引发塑性失稳导致最终断裂．因此，r较大的试样

在拉伸过程中容易引发塑性失稳，测得的塑性值

也相对较低．虽然标距尺寸影响宽晶纳米镍拉伸

样品塑性和强度的测量结果，但却不影响拉伸过
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程中的断裂方式，如图2(d)所示，不同标距尺寸

的样品被拉断后，均表现出相同的切断行为，断口

宽度方向没有观察到明显的颈缩．

表1 不同标距尺寸的宽晶纳米镍的力学性能参数

Tab．1 Mechanical properties parameters of

nanocrystalline Ni with varied gauge dimensions

Zhao等人⋯研究了标距尺寸对超细晶铜拉

伸过程力学性能和行为的影响，发现r对等厚度

拉伸样品的屈服强度没有影响，但r却强烈影响

样品的d唧．而在我们的研究中，r对宽晶纳米镍

E舰

(a)工程应力应变曲线

拉伸样品的屈服强度具有显著的影响．文献"1的

超细晶铜拉伸样品是通过等径角挤压获得的，变

形前微观组织中含有高密度位错，晶粒尺寸位于

100 nm～1斗m．这样的超细晶铜拉伸过程不存在

加工硬化，拉伸至屈服点时强度达到最大值(约

400 MPa)，之后强度随应变的增加而下降直至拉

断．而本研究的电沉积纳米镍晶粒平均晶粒尺寸

位于纳米尺度，晶粒尺寸分布位于5—120 nm，变

形前晶粒中位错密度远低于文献一·中的超细晶

铜，拉伸过程中具有明显的加工硬化．比较文

献一1和当前的研究结果，作者认为样品标距尺寸

与其自身的微观组织结构共同影响着拉伸性能，

因此造成以上的差异．既然标距尺寸对力学拉伸

力学性能具有如此之大的影响，因此，如何设计拉

伸样品尺寸来科学地评估超细晶、纳米材料的力

学性能成为了不容忽视的问题．

另外，拉伸样品厚度对超细晶和纳米材料力

学性能也具有一定的影响旧’1引．对于纳米材料，

在考虑了体积缺陷和实验误差的影响后，认为样

r(1ength／width)

(b)屈服强度与总塑性虚变

围2样品标距尺寸对宽晶纳米镍力学性能与力学行为的影响

Fig．2 The effects of gauge dimension on the mechanical properties and behaviors in nanocrystalline Ni
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品厚度对纳米材料的强度和塑性没有影响¨⋯．但

是试样厚度的变化将引起塑性失稳形式的改变。

研究表明对于薄片试样，拉伸过程无明显宽度方

向上的颈缩，均为剪切带剪切断裂，断口与拉伸方

向呈现固定夹角¨’9“⋯；当试样的厚度尺寸接近

宽度尺寸时，拉伸过程出现明显宽度方向上的颈

缩。断口接近水平方向!”io J-．

2．3 宽晶纳米镍中的局部剪切变形分析

宽晶纳米镍在拉伸过程中，先在试样标尺区

表面出现局部剪切带，剪切带与拉伸方向呈现约

54。夹角，该角度与报道的超细晶或纳米薄层材

料¨川在拉伸过程形成的断口与拉伸轴夹角大致

相同．低应变速率下，可观察到拉伸过程中剪切带

在试样表面留下的凹痕随应变的增加而加深．

试样在拉伸过程中可能同时出现两个关于垂

直拉伸方向对称的剪切带如图3所示．该拉伸试

样表面的剪切带是在缓慢的应变速率下，在试样

断裂之前卸载拉伸应力后获得的．图3中还观察

到位于剪切带端部的宏观裂纹，表明拉伸过程中

裂纹首先从剪切带的一侧萌生，之后沿剪切带向

另一侧扩展，最终完全贯穿整个剪切带使试样分

离．通过SEM对剪切带表面形貌进行观察。发现

相互平行的与剪切带方向一致的直线，这类似于

粗晶试样拉伸变形后在抛光表面留下的滑移线，

线与线间距约为100—200 nm，如图中插图所示．

状的晶粒的宽度吻合，大约100—200 rim，因此

SEM下观察到的平行线为拉伸过程中形成的局

部剪切区域内高度取向的平直晶界．图4(b)为拉

伸断口附近(剪切带以外)的TEM组织．该区域

的晶粒尺寸较镀态下具有明显地粗化，平均晶粒

尺寸长大约20 nm，100 rim以上的晶粒个数所占

比例明显超过变形前的比例．但几乎没有观察到

类似图4(a)中那种高度取向的平直晶界和拉长

的晶粒．对于100 Ilm以上的晶粒，晶粒尺寸位于

超细晶金属的晶粒尺度范围内，晶内位错滑移为

主要的塑性变形机制⋯o．图4(c)显示塞集在大

晶粒内部的位错，表明对于本文的宽晶纳米镍晶

内位错滑移在变形过程中仍然起作用．此外，3．1

节的晶粒尺寸分布统计结果指出对于笔者研究的

纳米镍，数量上有超过80％的晶粒尺寸位于lO一

50 nm，对于该范围的晶粒分子动力学模拟预测

“晶界发射不全位错”为主要的塑性变形方式¨“．

根据图4的TEM组织观察，认为宽晶纳米镍

在变形过程中的组织演化过程为：拉伸前位错同

图4冤晶纳米镙拉伸断口、剪切帚TEM组织：(a)剪切

带内部组织；(b)拉伸断口附近组织；(c)塞集于大晶粒内

部的位错

Fig．4 TEM microstructures in tension fracture and

shear band of nanocrystalline Ni with a broad

图3拉伸试样表面的剪切带光学照片， grain size distribution

一插图为剪切带表面的sEM形貌图 时存在于大晶粒内部和晶界上，但对于小品粒，晶

。；te璐i。n sp：cime：and the mustrati。n sh。wing sEM 内几乎没有位错，位错主要存在于晶界上·在拉伸

image ob。。rv。d on恤e sur缸ce of shea，band 应力作用下，应力驱使大晶粒晶内位错滑移，造成

图4(a)为宽晶纳米镍拉伸剪切带上的TEM 位错塞集于晶界附近，在大晶粒周围形成高应力

组织．图中显示大多数晶粒间出现明显的沿固定 场促使大晶粒周围的小晶粒晶界发射不全位错，

方向的平直晶界和一些长条状的晶粒，该区域的 期间伴随晶粒的转动，使更多的晶粒内的滑移系

晶粒尺寸也明显地大于镀态下的晶粒尺寸．平直 被开动同时进行滑移变形，晶粒在变形过程中长

晶界的取向性对应于SEM下观察到的平行线的 大，之后变形集中在最初形成的粗晶区，该区域的

取向性，而SEM下观察到的平行线的间距与长条 全部晶粒均发生强烈的滑移变形逐渐变成长条状
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的晶粒，最后在这些晶粒的晶界上因位错的严重

塞集萌生初始微裂纹，裂纹扩展并最终引起断裂．

3 结论

(1)宽晶纳米镍拉伸试样的标距尺寸显著影

响拉伸力学性能，试样的屈服强度随标距长宽比

(r)的增加而增加，弹性、塑性应变均随r的增加

而减小，标距尺寸对拉伸剪切断裂行为没有影响．

(2)通过TEM对拉伸断口、剪切带组织的观

察，发现变形后宽晶纳米镍的平均晶粒尺寸较镀

态下具有明显粗化，剪切带是由变形过程中首先

粗化的晶粒区发生进一步的集中塑性变形引起

的，剪切带上晶粒沿特定方向被拉长，平直的晶界

对应于SEM观察到的上平行线．
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The Effect of Gauge Dimension on Tension Properties in Nanocrystalline Ni

XU Wei—chang，DAI Pin—qiang

(College of Materials Science and Engineering，Fuzhou University，Fuzhou 350108。China)

Abstract：The nanocrystalline(nc)Ni with an average size of 27．2nm and a broad grain size distribution

ranged from 5nm to 120 nm was prepared by direct current electrodeposition．Effects of the gauge dimension in

tension specimen on mechanical properties and behaviors were performed by uniaxial tension test at room tern‘

perature．It was found that yielding strength increases。while elastic and plastic strain decrease with increasing

aspect ratio of gauge dimension．However，the gauge dimension has never influenced the shear fracture behav-

ior in the process of tension．The microstructures in the proximity of tension fracture and shear band were ob—

served by TEM．It was observed that the average grain size is obviously coarsening in contrary to that of as—

deposited nc Ni and the shear band is formed by the initial coarsening grain region in the deformation process

followed by further localized plastic deformation．The grains are stretched along favored orientation forming

straight grain boundaries，which corresponding to parallel lines observed by SEM on the surface of shear band．

Key words：nanocrystalline Ni；mechanical property；shear band；electrodeposition；grain size distribution
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