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电解沉积纳米镍退火析出相的 EBSD分析

谢季佳 ,　段桂花 ,　武晓雷 ,　洪友士

(中国科学院力学研究所非线性力学国家重点实验室 , 北京 100080)

摘　要 : 电解沉积方法制备的纳米晶镍经 650℃退火处理后 ,晶粒发生了长大 ,在晶内沿特定晶面
析出了第二相颗粒 ,样品的拉伸断口为沿晶断口。利用 EDS和 EBSD对这种第二相析出物进行的
成份分析和结构 /取向分析表明 :这种第二相颗粒是 N iS2颗粒 ,其晶格取向与基体镍保持一致。
N iS2颗粒沿基体镍的 (001)面析出导致了晶界生长为台阶状并使晶界弱化。
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EBSD ana lysis of the prec ip ita te in electrodeposited
nanocrysta lline N i after annea lling
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( State Key Laboratory of NonlinearMechanics,
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Abstract: After annealing at 650℃ for one hour, the grain size of nanocrystalline N i was observed growing

up, and there are p recip itates deposited in grains along a special direction. The analysis of the fracture sur2
faces of tension samp les indicted the crack p ropagated along the grain boundary. The chem ical composition

the crystalline structure and the orientation of the p recip itate was investigated by using EDS and EBSD.

The results of the analysis indicate that this kind of p recip itate is N iS2. The orientation of N iS2 particles is

consistent with the orientation of the N i grain. The N iS2 particles deposited along the (001) surface of N i.

This induced the step2like growth of grain boundary and the weakening of the grain boundary.
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引言

纳米晶材料由于具有不同于粗晶材料的许多性
能特征而成为近二十多年来材料学研究的一个热
点 ,其热稳定性是纳米晶材料走向工程应用的非常
重要的性能 [ 1 - 4 ]。电解沉积法是目前制备纳米晶材
料的主要方法之一。这种方法制备的样品具有晶粒
尺寸小 ,分布均匀 ,准平衡态等特点 ,是研究纳米晶
材料性能的一种理想材料。对于电解沉积方法制备
的准平衡态纳米结构材料的热稳定性与力学性能的
研究 ,主要集中在 Cu, Co, N i及其合金 [ 5 - 9 ]。Xiao

等 [ 6 ]对电解沉积纳米晶镍在不同温度退火后做拉伸

性能测试 ,结果表明在 300℃材料有一个快速的晶
粒生长 ,而在 500℃材料会出现一个非正常的晶粒
长大 ,对应拉伸实验和断口分析表明大于 300℃后 ,

材料的断裂将由韧性变成脆性断裂 ,断口由韧窝状
断口变成沿晶断口。W ang等 [ 7 ]发现对电解沉积纳
米晶镍在低于 150℃退火可以提高材料硬度、屈服
强度且不会降低其韧性 , 200℃的退火可以在保持材
料强度同时提高韧性 ,而更高的温度退火时则由于
S元素在晶界偏聚而导致材料脆化。H ibbard等 [ 9 ]

的研究工作表明 S元素在晶界的富集是电解沉积镍
发生平界面非正常长大的主要原因。显然 ,电解沉
积方法制备的纳米晶材料由于工艺本身会带来杂质
元素 ,在环境温度作用下杂质元素的重新分布会对
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材料组织与性能带来很大的影响。
本工作以电解沉积纳米晶镍为实验材料 ,对样
品进行了高温退火 ,并对退火后样品进行了拉伸实
验。利用 EDS和 EBSD对退火处理后样品中析出的
第二相颗粒进行了成份与结构分析。

1　实验材料与方法

原始材料为电解沉积法制备的纳米晶镍箔 ,厚度

约 130μm,平均晶粒尺度为 2517 nm。对原始纳米晶

镍进行 650℃真空退火 1小时的处理。处理后样品进

行了准静态拉伸实验。用于组织观察的样品进行了

电解抛光和腐蚀。组织的观察以及拉伸后样品的断

口分析在 FE I Sirion400 nc型场发射扫描电镜下进

行。成份与结构分析采用的是 OXFORD INCA300

Energy & Crystal能谱与电子背散射衍射系统。

2　实验结果与分析

211　光学显微观察结果

650℃退火处理后显微组织如图 1所示 ,样品出

现快速生长 ,图像分析获得的平均晶粒尺度达到了

23116μm。退火后晶界形状为台阶状 ,在台阶状晶

界处以及晶内与台阶面平行的面内有大量纳米量级

的颗粒析出。这一特征表明这种第二相颗粒的析出

是与基体镍的晶粒取向相关的。不同的晶粒由于取

向不同 ,第二相颗粒在抛光面的排列方向也有所不

同。这种析出物与晶界的台阶状形貌有直接的关系。

图 1　电解沉积纳米晶镍 650℃真空退火
1小时后显微组织光学照片

212　断口和金相样品的 ED S分析

退火处理后样品的拉伸试样断口如图 2a所示 ,

为典型的沿晶断口。与光学显微观察一致 ,断口中晶

界形貌为台阶状。在台阶面上可以观察到第二相颗

粒。对断口样品晶界处做元素线扫描如图 2b所示 ,

结果表明在晶界和第二相颗粒位置 S元素含量较高。

图 2　电解沉积纳米晶镍 650℃真空退火 1小时后拉伸样品的断口分析
( a) 样品断口形貌　 ( b) 晶界处 EDS线扫描分析结果

　　对抛光的金相样品做 EDS面扫描分析如图 3a

所示 ,扫描区域为图中虚线框内区域。 S元素的面

分布图如图 3b所示 ,可见第二相颗粒位置对应 S元

素特征 X光子计数量较高 ,表明晶粒内和晶界处析

出的第二相颗粒存在 S元素的偏聚 ,可能是镍的硫

化物颗粒。

图 3　 ( a) 扫描电镜照片 ,黑色虚线框为 EDS面分析区域　 ( b) S元素面分布结果
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213　EBSD分析

镍的硫化物主要有 N iS、N iS2和 N i3 S2三种 ,图 4

为 EBSD相鉴定的结果。如图 4a给出了对样品中

来自两个晶粒的共六个含硫化物颗粒的区域进行了

EBSD面分析结果 ;图 4b给出了各相的空间分布 ,其

中不同色彩代表的是不同的相 (黄色—N iS2 ,紫色—

N iS,绿色—N i3 S2 ,红色—N i) ;图 4c给出了各相占整

个视场范围的面积百分数。可见除了基体镍以外 ,

与颗粒对应的主要为 N iS2相。

图 4　 ( a) EBSD分析区域示意 ,白色虚线框内为扫描区域　 ( b) EBSD分析相分布图
( c) 与相分布图对应的各相占整个视场的面积百分数
黄色—N iS2 ,紫色—N iS,绿色—N i3 S2 ,红色—N i

　　在相鉴定的基础上 ,进一步可以分析颗粒与基

体相的取向关系。图 5给出了基体镍与 N iS2第二相

之间的取向分布图 ,图中不同色彩代表了不同的晶

体坐标取向。对基体镍 ,由于扫描区域包括两个不

同的晶粒 ,所以取向只有两种 ,来自同一晶粒的区域

色彩一致。对 N iS2第二相可以观察到与 N i相同的

结果 ,其取向也只存在两个 ,同一晶粒内析出的 N iS2

颗粒具有相同的空间取向 ,这表明析出相与基体相

具有确定的晶体学位向关系。N iS2与 N i都是立方

晶系的相 ,进一步对比两相的 EBSD极图结果可以

发现 ,两相的空间取向是完全相同的。谢季佳等 [ 10 ]

利用 EBSD对断裂面分析的结果表明拉伸的沿晶断

面是沿着 N i的 (100)晶面开裂的 ,这也是 N iS2颗粒

的析出面。可见 N iS2相颗粒沿着 (100)晶面析出是

由该相和基体镍之间这种完全一致的晶体学取向关

系所决定的。

图 5　 ( a) EBSD分析区域示意 ,白色虚线框内为扫描区域　 ( b) 镍的取向分布图
( c) N iS2的取向分布图　 ( d) 反极图中取向与色彩的对应关系

( e) N i的 (100)极图　 ( f) N iS2的 (100)极图

3　结论

电解沉积法制备的纳米晶镍经过 650℃退火处

理后发生晶粒长大 ,同时沿特定的晶面析出第二相

颗粒。能谱分析表明这种第二相颗粒存在 S元素的

偏聚 , EBSD分析证明这种颗粒主要是 N iS2相 ,并具

有与基体 N i完全相同的晶体学取向。N iS2相沿着



　

2007年　第 12卷　第 4期 谢季佳等 : 电解沉积纳米镍退火析出相的 EB SD分析 253　　

基体 N i的 (100)晶面析出是晶粒生长形成台阶状晶

界和晶界弱化的原因 ,并导致了样品拉伸沿晶断裂。
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