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摘　要 : 利用透射电镜对冷轧变形所致纳米结构金属镍的微结构组织演变特征进行了研究。结果表明 , 经过轧

制变形后 , 纳米晶的平均晶粒尺寸为 50～70 mm , 有少量位错结构 , 但没有发现位错堆积缠结 ; 在晶界处及附近

有台阶界面结构 , 以及与台阶形状相对应的应力场衬度。在变形后期 , 可以靠晶界发射不全位错从而促使层错生

成 , 并依赖层错尺寸长大 (即层错界面位错)的运动进行。而当层错尺寸长大时 , 其前沿局部变形应力逐渐变大 ,

直至该应力大到一定值时 , 位错停止运动 , 层错尺寸也不再长大 , 并留下了台阶结构。
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Abstract : The microst ructures characteristics of the cold2rolled deformed nanocrystalline Nickel metal were studied

by transmission elect ron microscopy ( TEM) . The result s show that , af ter cold2rolled deformation , the average grain

size is about 50 70 nm. Few of dislocations are found in the deformed microst ructure. There are step st ructures in

the grain boundary ( GB) and neighborhood area , and the contrast of st ress field ahead of the step corresponds to the

step in the shape. In the late stage of the deformation , with the grain size growing up , the grain boundary can emit

partial dislocations. The partial dislocations promote the creation of stack faults , and the size of the stack fault s

grows up with the gliding of the partial dislocation , so , it is easy to realize the deformation. When the size of stack

dislocations grows up , the local deformation st ress ahead of the step gradually become big. When this st ress reaches

a critical value , the gliding of the partial dislocations stops , the stack fault s will stop growing up and leave the step

st ructure behind.
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　　目前 , 纳米金属晶体的变形机制尚不清楚。当

平均晶粒尺寸小于 100 nm 时 , 开动位错的应力接

近理论剪应力。对于面心立方金属 , 开动位错的应

力接近理论剪应力的晶粒临界尺寸大小为 20～40

nm[1 ] , 因此 , 在超细纳米晶体变形时位错是否形成

并堆积 , 以及位错是否导致塑性变形还不清楚[2 ] 。

在金属纳米晶体的研究中 , 发现面心立方结构的纳

米金属如 Al [3 ] , Ni[ 4 ] , Cu[5 ] 和密排六方结构 Co [ 6 ]

中存在孪晶和层错缺陷 , 在 Cu 纳米金属中存在晶

界滑移[7 , 8 ] 。Kumar 等[9 ]通过透射电子显微镜观察

拉伸变形时 , 发现在金属镍纳米晶体中 , 位错在塑

性变形中起主要作用 , 位错晶界发射和晶内滑移以

及不协调晶界之间的滑动将促进晶界处和三叉晶界

晶粒之间空隙的形成。而 Hugo 等[10 ] 认为 , 由于透

射电镜原位拉伸样品太薄 , 所观察到的位错可能来

源于其他位错源 , 比如表面缺陷 , 因此尚不能证明

位错在变形中起主要作用。Budrovic 等[11 ] 研究了

电积纳米镍变形过程中的 X 衍射峰宽化 , 发现在变

形后卸载时 , 衍射峰宽化是可逆的 , 从而预示变形

过程并未造成残余位错堆积以及加工硬化过程。

为解释纳米金属晶体的变形机制 , 已建立了一

些理论模型。Gut kin 等[12 , 13 ] 认为纳米金属晶体的

变形机制是由于晶界滑移和扭转变形的共同作用。

在研究的模型中 , 滑移晶界位错在三叉晶界分解成

沿相邻晶界攀移的位错 , 这个过程重复的进行导致

晶界位错墙的攀移 , 并伴随纳米金属晶粒中晶格点

阵的旋转传递扭转变形。Yamakov 等[14 ] 证明当晶

粒尺寸小于一定值时 , 仅有部分位错能够在晶界上

形成 , 这些位错能滑移通过整个晶粒并产生堆垛层

错 , 直至它们并入对面晶界 , 而堆垛层错则作为面

缺陷保留于晶粒中。当晶粒内部被一定数量的堆垛

层错横切时 , 就不会发生更多的位错增殖。因此 ,

纳米晶体状态下晶界能促进滑移 , 也可以作为延伸

到整个晶粒的位错发射源和接受器 , 使晶内留下一

个堆垛层错[15 18 ] 。在纳米金属 Al 的分子动力学模

拟中展现了位错 - 位错和位错 - 孪晶反应 , 从而导

致复杂的孪晶网络 , 以及孪晶间界通过梯状位错连

接结构的形成[14 , 19 ] 。然而 , 在个别研究中 , 例如

100 nm 以下的球磨 Cu2Zr 晶体中却没有发现位错

存在[ 20 ] , 并考虑薄膜样品和大块样品之间的几何

尺寸差别[21 , 22 ] , 文献 [ 9 , 10 ]中的结果并没有确切

证明变形取决于晶界发射位错 ; 另一方面 , 直到目

前为止并没有晶界发射和吸收位错的直接实验证

据。因此有关纳米金属晶体的变形机制尚待进一步

研究。

本文作者利用透射电镜对冷轧变形后的纳米结

构金属镍的微结构组织演变特征进行了研究 , 并对

实验结果进行了讨论。

1 　实验

纳米金属晶体镍为电沉积样品 , 纳米金属晶体

的纯度为 99. 8 % , 厚度为 0. 25 mm。平均晶粒尺

寸为 20 nm。金属纳米结构退火状态下的 SEM 像

如图 1 所示。冷轧变形样品尺寸为 12. 5 mm ×12. 5

mm。样品镍的冷轧变形为 35 %厚度的压下量。所

有的样品都利用 Riguta D/ max RC X 射线衍射仪

进行分析 ( Cu 靶 , 40 kV , 200 mA ; 扫描 , 20. 0/

70. 0/ 0. 2/ 0. 2 s) . 透射电镜样品利用双喷工艺进行

最终减薄穿孔 , 透射电镜为 Philip s Tecnai 2000 ,

加速电压为 200 kV。

图 1 　退火纳米结构镍金属的晶粒微观结构

Fig. 1 　Microst ructure of grain of

nanocrystalline Nickel annealed

2 　结果与分析

透射电镜观察表明 , 经过轧制变形后 , 纳米金

属的晶粒形状并未发生很大改变 , 而晶粒尺寸却发

生了较大变化 , 经过轧制变形后 , 纳米晶的平均晶

粒尺寸为 50～70 nm (见图 2) 。由图 2 可看出 , 部分

晶粒或区域可以看到条纹衬度 , 经大量观察和倾转

分析 , 这是莫尔条纹像。同时 , 由于晶粒尺寸太小 ,

实际上在薄区中有许多晶粒相互重叠 , 因此在电镜

下电子束穿透区域有可能不是单晶。这样由于衍衬

干涉效应 , 导致了莫尔条纹弯曲 (见图 3) 。在个别

区域却能发现有位错结构 , 不仅如此 , 还发现了在

两个晶粒之间的晶界处有台阶界面结构 (见图 4) 。
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图 4 中的台阶前方区域有与台阶形状相对应的衬度

区域为变形应力场衬度 (如箭头所示) 。图 5 所示为

另一视场的两晶粒间晶界处台阶。

图 2 　纳米结构镍冷轧后的微观结构

Fig. 2 　Microst ructure of

nanocrystalline Nickel after cold2rolled

图 3 　冷轧纳米结构镍金属莫尔条纹的 TEM 像

Fig. 3 　TEM image of morie st rip s for

cold rolled nanocrystalline Nickel

图 4 　纳米结构镍金属冷轧台阶结构的微观组织

Fig. 4 　Microstructure of step for cold2rolled

nanocrystalline Nickel

　　由图 4 和 5 可看出 , 在变形后期 , 由于晶粒尺

寸逐渐长大 , 位错能够在晶界上形成 , 并维持变形

过程进行[12 14 ] , 结合纳米晶体状态下晶界能促进滑

移的特性[15 18 ] , 似乎可以用晶界发射不全位错促发

层错描述实验中纳米金属镍的后期变形过程。

Muller 和 Solent haler [ 23 ]曾详细讨论了多晶材料的

位错 孪晶交互作用的问题。一系列肖克莱不全位

错与孪晶界反应 , 可借助于一个原子层的非孪晶化

导致孪晶的消失或者孪晶的断开 , 这个过程产生的

原因在于晶界发射位错。纳米结构面心立方金属的

计算机模拟显示[14 ] , 在晶界可以成为位错源的变

形条件下 , 由晶界生成的一系列不全位错 , 在它们

与孪晶发生作用之前的运动中将留下一些层错结构

痕迹 , 与孪晶交互作用的结果将使孪晶宽度尺寸变

窄 , 甚至形成所谓的交截孪晶 , 而对于最大晶粒尺

寸 (70～100 nm) 的金属甚至可以出现复杂孪晶网

络结构。由图 4 还可看出 , 从而促使晶界发射位错

和生成层错 , 几个层错组成了图中的台阶结构。然

而 , 该晶粒中并没有孪晶 , 却在台阶的前沿区域存

在应力场衬度 , 说明在本研究 , 孪晶和位错 (或层

错)的交互作用[12 , 13 , 14 , 23 ]并不是维持变形过程的必

要条件。而且很有可能 , 在样品变形的后期 , 当晶

粒尺寸长大到接近 100 nm 时 , 变形仅靠晶界发射

不全位错从而促发生成层错 , 并依赖于层错面尺寸

的长大 , 亦即层错面界面位错的运动就得以进行。

而当层错尺寸长大时 , 其前沿局部变形应力逐渐变

大 , 直至该应力大到一定值时 , 位错停止运动 , 层

错尺寸也不再长大 , 从而留下了台阶结构 (见图 6) 。

至于晶界位错是否可以在三叉晶界分解成沿相邻晶

图 5 　另一视场中的台阶

Fig. 5 　Microstructure of step in another area
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图 6 　(111)晶面不全位错在晶界处形成的层错

和不全位错滑移的层错运动

Fig. 6 　Stack fault s formed by partial

dislocations gliding on grain boundaries

of (111) crystal plane and movement

of partial dislocations gliding

corresponding to Figs. 5 and 6

( (111) plane and atoms are

marked according to Ref . [14 ])

界攀移的位错[12 , 13 ] , 从而导致晶界位错墙的攀移 ,

并伴随着纳米金属晶粒中晶格点阵的旋转传递变形

还需进一步实验观察。

3 　结论

经过轧制变形后 , 纳米晶的平均晶粒尺寸为

50～70 mm , 并发现少量位错结构 , 但没有发现位

错堆积缠结。在晶界处及附近有台阶界面结构 , 以

及与台阶形状相对应的应力场衬度 , 显示在变形后

期 , 变形可以靠晶界发射不全位错从而促使层错的

发生 , 并依赖于层错尺寸的长大 , 亦即层错界面位

错运动的进行。而当层错尺寸长大时 , 其前沿局部

变形应力逐渐变大 , 直至该应力大到一定值时 , 位

错停止运动 , 层错尺寸也不再长大 , 从而留下了台

阶结构。
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