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摘 要 系统研究了纳米晶 Ni与粗晶Ni的疲劳行为．通过疲劳实验获得了这 2种材料的疲劳应力一寿命衄线，并采用AFM 

对纳米晶 Ni样品表面进行观察以研究其裂纹萌生的微观机制，利用纳米压痕仪对疲劳实验前后样品的力学性能和显微组织变化 

进行了研究．结果表明，纳米晶 Ni具有比粗晶 Ni更高的疲劳极限．AFM 观察表明，纳米晶疲劳后样品表面出现平均尺寸为 

73 nm 的胞状起伏，疲劳后样品的晶粒尺寸未发生明显改变．压痕硬度结果表明，疲劳过程材料的力学性能也未发生明显变化． 
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ABSTRACT Electr0deposited nanocrystalline fnc)metal is often used as a model material in nc 
material investigation．But electrodeDosition typically yields only thin foils that are at most several 

hundred micrometers in thickness．this arouses experimental dimculties in fatigue testing．There are 

several investigations on fatigue of electrodeDosited nc metals． However．for the lack of direct ex- 

perimental evidence．the mechanism of fatigue crack nucleation for nc materials is still not clear．In 

addition to fatigue properties．the microstructure stability is another keY point for the practice of bulk 

ne materials．Some research papers indicated that the grains of nc metal would grow up under quasi—— 

static loading，but no any investigation give out results under cyclic loading．In this paper，fatigue 

of electr0deDosited nc Ni was experimentally investigated．Fatigue testing was carried out to obtain 

the S—N curves．For the reason that surface is the most important site for fatigue crack initiation． 

atomic foree microscopy fAFM1 was used to scan the sample surface before and after fatigue testing， 

which provides a direct observation on fatigue crack nucleation mechanism．Fo r investigation on the 

stability of microstructure．the AFM was also used to measure the grain size of samples after fatigue 

loading，and nanoindenter was used to investigate the change of mechanical properties of samples af- 

ter fatigue testing．The S—N curves indicate that nanocryatalline samples have a higher fatigue 1imit 

than coarse grain ones．The AFM images indicate that cell pellet morphology with the average size of 

73 nm appeared on sample surface after high cycle fatigue testing and the grain size is the same as 

those before the fatigue testing．From the results of nanoindentation．the mechanical properties includ— 

ing hardness，strain rate sensitivity and elastic modules of samples also keep no obvious change after 

fatigue loading．Based on these results，the fatigue crack nucleation mechanism of electrodeDOsited nc 

Ni was discussed． 
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近 2O年来，纳米晶材料的制备和表征得到了很大的 

发展 [ ， ，其中电解沉积法制备的纳米晶金属材料由于其 

全致密、准平衡组织以及晶粒尺寸分散较小等特点而成为 

研究纳米晶金属力学性能的理想材料．纳米晶块体材料要 
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走向应用，必须具有好的疲劳性能和显微组织的稳定性． 

由于电解沉积法制备的块体纳米晶材料通常只能得到较 

小尺寸的样品 【lJ，相关的疲劳研究十分有限，其疲劳起源 

机制和显微组织稳定性都需要更多的实验来验证．对于金 

属粗晶材料，疲劳裂纹一般萌生在材料的表面，主要是驻 

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 t4-9J，所以疲劳裂 

纹的萌生机制必然有所不同．Hanlon等 [10,11 J介绍了电 

解沉积纳米 Ni，等通道角挤压 (equal channel angular 

pressing，ECAP)Ti以及超细晶铝合金的疲劳实验结果， 

发现晶粒细化使疲劳抗力更高，而裂纹扩展实验则表明晶 

粒细化使裂纹扩展变快．Moser等 【 J对电解沉积法制备 

的纳米晶 Ni进行拉 拉疲劳变形，观察到循环应变硬化 

现象以及与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．关于纳米晶 

材料的稳定性，有研究 【 表明，纳米晶材料经压痕 、 

单轴压缩或高压扭转 (high pressure torsion，HPT)后 

会发生晶粒粗化，并导致硬度下降．但是关于疲劳加载条 

件下纳米晶材料组织的稳定性还少见报道．分子动力学模 

拟研究 [18,19J表明，在高温或大应变幅值条件下疲劳过程 

可能导致晶粒的生长．Witney等 J对纳米晶 Cu的研 

究结果表明，疲劳几十万周次后，样品的晶粒尺寸长大了 

约30％，并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． 

本文针对纳米晶金属的疲劳裂纹起源及其结构稳定 

性，通过疲劳实验，研究电解沉积纳米晶 Ni的疲劳行为． 

由于疲劳裂纹的起源区域多发生于样品表面，并考虑到纳 

米晶样品的表面形貌应在纳米量级变化，本文采用了原子 

力显微镜 (AFM)对疲劳加载前后样品的表面形貌进行观 

察，以探讨疲劳裂纹起源机制．同时利用 AFM 和纳米硬 

度计对纳米晶材料疲劳前后组织与性能的变化进行研究． 

1 实验方法 

选择电解沉积方法制备的纳米晶 Ni板为实验材 

料，纯度为 99．9％，板的厚度为 120 m，平均晶粒尺寸为 

26 nm． 与之对比的粗晶电解沉积 Ni纯度为 99．6％， 

400℃／5 h真空退火处理，平均晶粒尺寸为 42 m． 

疲劳样品设计为平板沙漏型，最小宽度横截面尺寸为 

2 mm×0．1 mm．实验前对样品表面进行抛光处理．疲劳 

实验在 MT$810材料试验机上进行，采用正弦波加载，应 

力比为0．2．选择 1000—350 MPa为实验的载荷范围．频 

率为 35 Hz．环境温度为室温 22℃． 

利用AFM 观察样品表面在疲劳实验前后的形貌，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 2个样品，测量压痕硬度及应变率硬 

化指数．实验在 MTS Nanoindenter XP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 400 mN 

后保载 300 S后卸载． 

2 实验结果与讨论 

2．1 疲劳性能 

疲劳实验获得的纳米晶 Ni与粗晶 Ni的应力 一寿 

命 (S—N)数据如图 1所示．可以看出，纳米晶 Ni的疲 

劳极限对应的最大载荷约为 700 MPa，而粗晶 Ni约为 

400 MPa．根据单轴拉伸实验结果，纳米晶 Ni屈服强度 

是 1030 MPa，粗晶Ni屈服强度是 568 MPa．可见，对纳 

米晶Ni，样品的疲劳极限与屈服强度的比值为 0．68；对粗 

晶 Ni，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．本研究的结果与 Hanlon等 

的结果趋势一致．即随晶粒尺寸的减小，疲劳极限增加．但 

本研究的纳米晶 Ni疲劳极限要比 Hanlon等的结果高出 

200 MPa以上． 

图 1 纳米晶 Ni与粗晶 Ni的疲劳 S-N 数据 

Fig．1 S—N fatigue response for nan0crystal1ine Ni and 

coarse——grain Ni at stress ratio R=0．2 and frequency 

f=35 Hz 

2．2 结构稳定性 

为测量样品的晶粒尺寸，取未经疲劳加载及断裂周次 

分别为 4．1×10 和 9．5×100 cyc的纳米晶 Ni样品做电 

解抛光处理，用 AFM 对这些抛光表面进行扫描分析，获 

得的样品疲劳实验前后晶粒尺寸结果如图 2所示．断裂周 

次为 4．1×10。cyc的样品统计 3个 560 nm×560 nm 的 

视场共 289个晶粒，其晶粒尺寸为 (32．3~8．3)nm．断裂 

周次为 9．5×10 cyc的样品统计 3个 560 nmx560 nm 

的视场共 284个晶粒，其晶粒尺寸为 (33．14-8．5)nm．原 

始态纳米晶Ni的分析结果为 (35．8+7．2)nm，对比表明， 

晶粒尺寸在疲劳加载后没有发生明显的改变． 

纳米晶样品疲劳前后的纳米压痕测量结果如图 3所 

示．对压痕加载段曲线和硬度 应变率关系数据进行数据 

拟合，结果见表 1．从表 1中可以看出，疲劳实验前后，样 

品的加载载荷 一位移曲线、硬度均没有发生明显变化，测 

量得到的应变率硬化指数也基本一致．应变率硬化指数是 

与材料的微观变形机制相关的量．这一结果表明，在压痕 
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图 2 疲 劳样 品 晶 粒 组 织 的 A F M 扫 描结 果

F i g � 2 M i c r o s t r u c t u r e s (a
—

c ) a n d c o r r e s p o n d i n g s t a t i s t i c d i a g r a m s o f g r a i n s i z e (d — f ) f o r s a m p l e b e f o r e f a t i g u e

t e s t (a
，

d ) a n d s a m p l e s w h i c h b r o k e n a f t e r 4 ． 1 × 1 0 。
(b

，
e ) a n d 9 ． 5 x 1 0 。

(c
，

f ) c y c

蠕变 实验 应 变 率 范 围 内， 材 料 的变 形 机 制 没 有 发 生 明显 的

变 化 ． 结 合 晶粒 尺 寸 的测 量 结果 ， 表 明纳 米 晶 N i 的微 观 组

织 在 疲 劳 加 载 后 基 本 保 持 稳 定 ． 分 析 前 人 [1 3 -- 1 7 ] 有 关 纳

米 晶 N i 应 力 诱 导 晶粒 生 长 的结果 可 以 发 现 ， 纳米 晶 N i 在

加载 条 件下 发 生 晶粒 生 长 通 常 要 求 两 个 条 件 ：
一 是 较 高 的

压 应 力 ，
Y a n g 等 【̈ J 的研 究对 样 品 施 加 了高 达 6 ． 2 G P a

的静水 压 应 力 ；二 是 大 的剪切 塑 性 应 变 ． 对 本研 究 的拉

拉 疲 劳 ， 高 周 疲 劳 的载 荷 水 平 为 屈 服 强 度 的 7 0 ％一 8 0 ％ ．

这 是 一 个 较 低 的 应 力 水 平 ， 在 宏 观 上 对 应 于 样 品 的 弹性 变

形 段 ， 不 存 在 大 的塑 性 变 形 ． 显 然 ， 根 据 以 上 两 点 ， 疲 劳 加

载条 件 下 不 可 能发 生 晶粒 的生 长 ， 这 与 实验 结果 是 吻合 的 ．

W i t n e y 等 -2 0J 和 B r a n d s t e t t e r 等 [。’] 对 气 相 沉 积 纳 米

C u 的研 究 结果 表 明， 在 疲 劳 或 单 轴 压 缩 条 件 下 存 在 晶粒

长 大 ， 并 不 需 要 高 压 应 力 及 大 的塑 性 变 形 量 ． 这 种 差 别 究

竟是 由于 样 品 制备 方 法 不 同导 致 的 ， 还 是 由于 C u 与 N i

元 素本 征 差 别造 成 的 ， 还 需 要 进 一

步 的研 究 来证 实 ．

注 意 到 图 3 所 示 的硬 度 应 变 率 关 系数 据 ， 随着 应

变率 的下 降， 应 变率 硬 化 指 数 有 明 显 的增 大 ． 这 也 意 味 着

对 应 于 较 低 的载 荷 水 平 下 ， 纳 米 晶 N i 的主 要 变 形 机 制 将

发 生 改变 ． 在 较 高 的载 荷 水 平 下 ， 位错 等机 制 仍将起 主 导

作用 ， 而 当 载 荷 水平 较 低 时 ， 以 晶 界 为 主 导 的机 制将 发 挥

更 大 的作 用 ．

2 ． 3 疲 劳 样 品 表 面 形 貌

取 一 个 纳 米 晶 N i 样 品疲 劳 5 × 1 0
0

c y c 后 中途 停 机 ，

用 A F M 对 样 品表 面 进 行 了扫 描分 析 ， 如 图 4 所 示 ． 可 以

看 出 ， 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 4 7 个 胞状 起 伏 进 行 测 量 ． 结 果 表 明 ， 这 种 胞 状

起 伏 的尺 寸 为 (7 3 4 - 1 7 ) n m
， 约 为 晶粒 尺 寸 的 2 3 倍 ． 抛

光 样 品 的 A F M 晶 粒 测 量 以 及 纳 米硬 度 测 量 的结 果 表 明 ，

样 品 的微 观 组 织并 没 有发 生 变 化 ， 说 明这 种胞 状 起 伏 是 疲

劳加 载后 样 品表 面 累积 变形 的结 果 ． X i e 等 【2 ’】在三 点 弯

曲疲 劳 加 载 后 的 纳米 晶 N i 样 品 中观 察 到 类 似 现 象 ， 更 精

细 的 A F M 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 的 ． K u m a r 等 【2 2 j 在 纳米 晶 N i 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 ， 并提 出 品

粒 集 团 转 动 的观 点 ． H a s n a o u i 等 田 J 的分 子 动 力 学 研 究

也 发 现 变形 过 程 中存 在 晶粒 团 的转 动 ． 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 ，

这 一 形 式 同样 存 在 于 疲 劳 加载 条 件 下 ．

如 前 所 述 ， 在 应 变 率 1 0
_ 4

S
_

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 a n g 等 峥J 的 结 果 表 明 ， 电解 沉 积 纳 米 晶 N i 在 低 于

1 G P a 的较 低应 力 水 平 下 ， 变形 是 依照 晶 界 滑 动机 制来进

行 的 ， 对 应 的应 变率 在 1 0
刊

S
_

以 下 ． 而 疲 劳加载 基 本

在 这 一 载荷 条 件之 下 ． 因此 ， 高 周疲 劳 加 载 条 件 下 ， 样 品 中

7 8 个 晶粒 构 成 的 集 团 可 能是 以 晶 界 滑 动 机 制进 行 积 累

变 形 ． 随 着 循 环 周 次 的增 加 ， 这 种 累积 的变 形 使 样 品 表 面

粗 糙 度 增 加 并 最 终导 致 微 裂 纹 的萌生 ． M e y e r s 等 【2 j 曾

∞ 阳 ∞ ∞ ∞ ∞ 加 ∞
0

∞l u ] 0 0
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图 3 纳米晶Ni样品的压痕硬度载荷一位移(加载段)曲线和硬度一应变率关系数据 

Fig·3 L。ad ng curves(a，C1 e)and hardness s strain rate(b，d，f)of nanoindentation testing for nan0crys
一  

‘al】ine Ni samples bef0re fatigue testing(a，b)and samples which broken after 4
．1×105(c，d)and 

9．5×10 fe，f1 cyc 

表 1 纳米晶 Ni样品疲劳前后的纳米压痕硬度结果 
ble 1 Results of nanoindentation testing for nanocrYstalline Ni sample8 before and aft

er fatigue testing 

提到 Raj和 Ashby[。 ]给出过一个晶界滑动速率的表 

达式，以此为依据，Xie等 [21]给出了一个关于纳米晶 

疲劳寿命的模型．这一模型表明，以晶界滑动为主要变形 

机制的纳米晶金属的疲劳寿命将随晶粒尺寸的减小而减 

小，意味着纳米晶的疲劳存在类似反 Hall—Patch关系的 

特征． 

zE ． 毋o_1 zE ．口 oJ zE ∞o一 
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图 4 纳米 N i 样 品疲 劳实验前后 表 面形 貌 的 A F M 图

F i g ． 4 A F M i m a g e s o f s u r f a c e m o r p h o l o g y f o r n a n o c r y s t a l l i n e N i

(a ) s a m p l e b e f o r e f a t i g u e t e s t i n g

(b ) s a m p l e a f t e r 5 X 1 0 0
c y c o f l o a d i n g ，

i n w h i c h c e l l p e l l e t m o r p h o l o g y w i t h t h e a v e r a g e s i z e

o f 7 3 n m a p p e a r e d o n s a m p l e s u r f a c e

3 结论

(1 ) 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 疲 劳 寿命增 加 ．

(2 ) 电解 沉 积 纳 米 晶 N i 经 过 疲 劳 加 载 后 ， 其 微 观 组

织 保持 稳 定 ， 力 学性 能也 没 有 明显 变 化 ．

(3 ) 电解 沉 积 纳米 晶 N i 经 疲 劳 加 载 后 ， 样 品 表 面 出

现 2 3 倍 于 晶粒 尺 寸 的胞状 起 伏 ， 具 有疲 劳 累积 的变 形

特 征 ．

感 谢 武 晓雷研 究员对 论 文提 出 的有 益 建 议 ．

参 考 文献

[1 ] K u m a r K S
，

v a n S w y g e n h o v e n H
，

S u r e s h S ． A c t a M a t e r
，

2 0 0 3 ；5 1 ： 5 7 4 3

[2 ] M e y e r s M A
，

M i s h r a A
，

B e n s o n D J ． P r o g M a t e r S c i
，

2 0 0 6 ；

5 1 ： 4 2 7

[3 ] S u r e s h S ． F a t i g u e D，M a t e r i a l s ． N e w Y o r k ： C a m b r i d g e

U n i v e r s i t y P r e s s
，

1 9 9 1 ： 4 1

[4 】Y a g i N
，

R i k u k a w a A
，

M i z u b a y a s h i H
，

T a n i m o t o H ． M a t e r

S c i E n g ，
2 0 0 6 ；A 4 4 2 ： 3 2 3

[5 ] C h i n h N Q ，
S z o m m e r P

，
H o r i t a Z

，
L a n g d o n T G ． A d v

M a t e r , 2 0 0 6 ；1 8 ： 3 4

[6 ] W a n g N
，

W a n g Z R
，

A u s t K T
，

E r b U ． M a t e r S c i E n g ，

1 9 9 7 ；A 2 3 7 ： 1 5 0

[7 ] Y i n W M
，

W h a n g S H
，

M i r s h a m s R
，

X i a o C H ． M a t e r S c i

E n g ，
2 0 0 1 ；A 3 0 1 ： 1 8

[8 】Y i n W M
，

W h a n g S H ． S c r M a t e r ，
2 0 0 1 ；4 4 ： 5 6 9

[9 ] Y i n W M
，

W h a n g S H
，

M i r s h a m s R A ． A c t a M a t e r
，

2 0 0 5 ；

5 3 ： 3 8 3

[1 0 】H a n t o n T
，

K w o n Y N
，

S u r e s h S ． S c r M a t e r
，

2 0 0 3 ；4 9 ： 6 7 5

[1 1 】H a n l o n T
，

T a b a c h n i k o v a E D
，

S u r e s h S ． I n t J F a t i g u e
，

2 0 0 5 ；2 7 ： 1 1 4 7

[1 2 】M o s e r B
，

H a n l o n T
，

K u m a r K S
，

S u r e s h S ． S c r M a t e r
,

2 0 0 6 ；5 4 ： 1 1 5 1

[1 3 ] Z h a n g K
，

W e e r t m a n J R
，

E a s t m a n J A ． A p p l P h y s L e t t
，

2 0 0 4 ；8 5 ： 5 1 9 7

[1 4 ] Z h a n g K
，

W e e r t m a n J R
，

E a s t m a n J A ． A p p l P h y s L e f t
，

2 0 0 5 ；8 7 ： 0 6 1 9 2 1

[1 5 ] L i a o X Z
，

K i l m a m e t o v A R
，

V a l i e v R Z
，

G a o H
，

L i x ，

M u k h e r j e e A K
，

B i n g e r t J F
，

Z h u Y T ． A p p l P h y s L e t t
，

2 0 0 6 ；8 8 ： 0 2 1 9 0 9

[1 6 ] Y a n g B
，

V e h o ff H
，

H o h e n v a r t e r A
，

H a fo k M
，

P i p p a n R ．

S c r M a t e r
，

2 0 0 8 ；5 8 ： 7 9 0

[1 7 ] B r a n d s t e t t e r S ，
Z h a n g K

，
E s c u a d r o A

，
W e e r t m a n J R ，

v a n

S w y g e n h o v e n H ． S c r M a t e r
，

2 0 0 8 ；5 8 ： 6 1

[1 8 ] H a s l a m A J
，

M o l d o v a n D
， Y a m a k o v V

，
W o l f D

，
P h i l l p o t

S R ， G l e i t e r H ． A c t a M a t e r
,

2 0 0 3 ；5 1 ： 2 0 9 7

[1 9 ] S c h i e t z J ． M a t e r S c i E n g ，
2 0 0 4 ；A 3 7 5 3 7 7 ： 9 7 5

[2 0 ] W i t n e y B
，

S a n d e r s P G
，

W e e r t m a n J R ． S c r M e t a l l M a t e r
，

1 9 9 5 ；3 3 ： 2 0 2 5

[2 1 ] X i e J
，

W u X
，

H o n g Y ． A d v M a t e r R e s ， 2 0 0 8 ；3 3 — 3 7 ： 9 2 5

[2 2 ] K u m a r K S
，

S u r e s h S
，

C h i s h o l m M F
，

H o r t o n J A
，

W a n g

P ． A c t a M a t e r , 2 0 0 3 ；5 1 ： 3 8 7

[2 3 】H a s n a o u i A
，

v a n S v y g e n h o v e n H
，

D e r l e t P M ． S c i e n c e ，

2 0 0 3 ；3 0 0 ： 1 5 5 0

[2 4 ] R a j R
，

A s h b y M F ． M e t a l l T r a n s
，

1 9 7 1 ；2 ： 1 1 1 3


