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摘!要! 当前镁合金的研究主要集中于镁合金及其复合材料的制备与加工# 但对制备轻金属纳米多层复合材料的研究很少& 通过

在镁合金板之间插嵌镁粉与多壁碳纳米管!02*/"的球磨混合粉# 然后在一定温度下采用累积叠轧!),S"的方法# 制备镁碳多层复

合材料& 分别用扫描电镜和光学显微镜来表征累积叠轧过程中材料微观组织的演变& 结果表明所采用的工艺制备出了层界面之间机

械结合较好的镁碳多层复合材料# 由于部分镁合金层之间存在融合现象# 其理论层厚为 :T$ H=# 实际层厚约为#

!

=& 另外# 在反复

动态再结晶和层界面对晶粒长大的阻碍作用的共同作用下# 材料中较薄的镁合金层具有较细小的晶粒&
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B>@=BWEEDBG47DEF >̀DW A755M=>55EF (UI02*/ _4̀FE]BL*WEÊ45@D>4H 4XDWE=>G]4BD]@GD@]E4H DWE_]4GEBB4X7GG@=@57D>̂E

]455MA4HF>HU>B]EB_EGD>̂E58GW7]7GDE]>cEF A8BG7HH>HUE5EGD]4H =>G]4BG4_E7HF 4_D>G75=>G]4BG4_EL*WE]EB@5DBBW4̀ DW7DDWE

>HDE]X7GEA4HF>HU4XDWE=7UHEB>@=G7]A4H =@5D>578E]4X=7DE]>75B>B=EGW7H>G75A4HF>HU@HFE]DWE_]4GEBB@BEF >H DW>B_7M

_E]L*WEDWE4]ED>G75DW>GbHEBB4X=7UHEB>@=G7]A4H =@5D>M578E]>B7A4@D:T$ H=# 7HF DWE7GD@75DW>GbHEBB>B7A4@D#

!

=F@E

D4_7]D>75=7UHEB>@=75548578E]>HDEU]7D>4HL-H 7FF>D>4H# >H DWE]45E4X]E_E7DEF F8H7=>G]EG]8BD755>c7D>4H 7HF 4ABD7G5EB4X

578E]>HDE]X7GE4H U]7>H U]4̀DW# DWE=7DE]>75>H 7DW>H 578E]4X=7UHEB>@=75548W7B7X>HEU]7>HL

+,- ./(0&$

)j"' =7UHEB>@=75548' 7GG@=@57D>̂E]455MA4HF>HU' G7]A4H H7H4D@AEB' =@5D>578E]=7DE]>75

!

!前!言

镁合金是实际应用中最轻的金属结构材料# 具有高

的比刚度和比强度% 理想的机加工和回收循环性能及良

好的电磁屏蔽等特点# 目前在航天航空% 汽车和电子产

品中广泛应用(' 9%)

& 纳米级多层材料具有优异的机械性

能# 比如很高的弹性模量及高的屈服强度(" 9$)

& 这些纳

米级多层材料一般以多层的形式通过磁控溅射% 喷射沉

积% 电镀等结晶成长技术制备(: 9T)

& 但是# 结晶成长技
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术很难制取大量的纳米级多层材料# 材料的机械性能的

测定也很困难& 近年来# 累积叠轧工艺 !)GG@=@57D>̂E

,455MS4HF>HU# ),S"已被用于制备各种类型的金属基复

合材料(T 9'%)

# ),S有助于增强剂的分散和塑性流动# 从

而形成颗粒增强复合材料(;)

# 也可用于使不同材料之间

互相扩散接合# 从而形成金属多层复合材料('&)

# 因此累

积叠轧工艺被认为是大塑性变形技术中唯一有希望工业

化生产大块金属多层复合板材的方法&

与一般的增强材料相比# 碳纳米管!02*/"拥有更小

的密度% 更大的长径比% 更高的强度% 韧度和弹性模量#

而且其高温稳定性好# 不易与金属基体反应形成脆性界

面# 因此理论上碳纳米管是改善材料力学性能最理想的

增强材料('" 9'$)

& 由于碳纳米管不易与镁合金板材结合#

本文将碳纳米管和镁粉球磨混合粉夹在两块镁板之间#

然后通过累积叠轧的方法# 尝试制备出一种镁碳纳米多

层复合材料&

"

!实验材料和方法

实验选用)j"' 变形镁合金板材作为原始轧制材料#

轧制试样的包覆材料选用厚度为 &6$ ==的商业纯铝薄片#

选用的碳纳米管为多壁碳纳米管!(O02*/"# 外径为 %&

g"& H=# 长度为 '& g%&

!

=# 纯度 ;TV# 比表面积 n

''& =

%

& 所用 (U粉为纯度大于 ;;V的商业 (U粉& 为使

02*/和(U粉混合均匀# 将 '&V!体积分数"的02*/与(U

粉混合# 在氩气保护下置于行星式球磨机中进行高能球磨#

球磨时间为 % W# 球料比为 %$h'# 转速 "&& ]I=>H& 试验用的

)j"'板规格为 <& ==e<& ==e'6$ ==& 将两块)j"'板进

行打磨及除油脂等表面处理之后# 在其中一块板上平铺一

层(UI02*/球磨复合粉体# 然后用另一块)j"'板叠起来#

为使板材% 包覆铝片% 粉层之间结合地更好# 防止轧制过

程中板材之间出现错动# 采用 $V 27Y1溶液清洗过的商业

纯铝薄片将其包裹# 然后将试样在 '&& D液压机上进行 % W

的室温预压制# 压制压力为 $& D&

将制好的试样放入箱式热处理炉# 加热至 #&& f并

保温 '$ =>H后进行轧制& 轧辊转速为 '& ]I=>H# 每周期

的轧制道次压下量为 '&V# 总变形量为 :<V# 每道次轧

制之后将试样重新放入箱式热处理炉保温 '& =>H后进行

下一道次的轧制& 将轧制完的试样的包覆材料从基体材

料上剥离下来# 剪去边裂严重的部分# 然后将试样均匀

三等分# 再次将三块板叠在一起# 同样用商业纯铝片将

其包裹# 然后按照之前的制样方法制样% 轧制# 重复 <

个周期&

采用Z/(M:<&&d型场发射扫描电镜和日本基恩士公

司设计的31RM'&&& 超景深光学显微镜观察各周期轧制

板材的微观组织形貌&

#

!实验结果和分析

#

6

!

!微观组织

图 ' 所示是 #&& f累积叠轧 < 个周期过程中)j"' 变

形镁合金板的横断面的金相照片&

经过第 '周期的轧制# 如图 '7所示# 可以看到镁合

金基体晶粒尺寸在 '&

!

=左右# 在大晶粒的周围有小晶

粒析出# 镁合金基体明显发生了动态再结晶& (UI02*/

混合粉体中的镁粉聚合呈长条状大颗粒# 且在层间分散

较均匀# 此外经过一个周期的轧制# 原始粉末中的镁粉

被压扁拉长# 如图 '7放大区域箭头所指&

经过第 %周期轧制后# 如图 'A所示# 可以看到小晶

粒明显增多# 原始的大晶粒基本消失# 组织进一步均匀

化# 并且出现一些长条状的晶粒# 这是由于轧制时板材

沿轧制方向的变形量大于垂直于轧制方向的变形量# 晶

粒被拉长所致& 粉层中间的镁粉仍然较多且分散# 呈长

条状# 但是部分镁粉开始与基体镁合金板结合# 如图 'A

箭头所指区域所示& 与包覆铝接触的最外层镁板界面处

有亮白的条状物质生成# 这是在 #&& f下包覆铝和镁合

金板形成的扩散层&

经过第 "周期的轧制后# 如图 'G所示# 晶粒大小趋

于均匀# 再结晶晶粒长大' 粉层变薄# 层中间的镁长条

状大颗粒较前两周期数量减少# 可以很明显地看出其与

镁合金基体融合# 如图 'G箭头所指区域所示# 并且其厚

度随着轧制周期的进行变细变窄&

第 #周期轧制后# 如图 'F所示# 镁合金基体中晶粒

长大明显# 但组织更均匀# 在一些大晶粒的周围# 仍然

有一些小晶粒分布# 可见动态再结晶伴随着累积叠轧不

断进行# 也就是镁合金基体依赖于累积叠轧的大塑性变

形进行着反复的动态再结晶& 各粉层厚度较均匀# 但仍

有个别地方有长条状亮白的块体镁&

经过第 $周期的轧制后# 如图 'E所示# 局部较薄的

镁层中的单个晶粒可以贯穿整个镁层与两边的界面相连#

粉层中间的亮白色条状镁颗粒基本消失# 这是由于亮白

条状镁颗粒逐渐与基体相结合的原因' 局部区域可以看

到(UI02*/混合层变得很薄甚至消失# 这是由于随着轧

制的进行# (UI02*/混合层面积变大# 层厚度变薄# 在

局部区域被基体截断&

第 : 周期轧制后# 如图 'X所示# 可以明显地看到#

晶粒较第 $周期均匀且细小# 较薄的镁合金层的晶粒较

细小# 这是因为# 在较薄的层中的晶粒长大受到层界面

的限制# 而随着反复动态再结晶的进行# 小晶粒又不断

的涌现& 同时在较厚层镁合金基体中有粗大的晶粒& 宏

观上镁合金层进一步变薄# 本周期层厚理论值为 %

!

=#

T:"
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而实际平均层厚约 :6$

!

=# 这是由于中间粉层分布不均

匀导致轧制时所受的力不同# 而且在粉层较薄的区域有

界面消失即两个镁合金板融合# 造成了个别较厚的镁合

金层# 如图 'X箭头所指区域所示&

经过第 <周期的轧制# 如图 'U所示# 镁合金层分层

明显# 理论平均层厚达到 :T$ H=# 实际平均层厚在#

!

=

左右# 而在局部镁层厚度较薄区域可以达到理论值# 经过

<个周期的轧制# 制备得到了多层镁碳复合材料&

!!图 '!#&& f叠轧后横断面金相照片$ !7"第 ' 周期' !A"第 % 周期' !G"第 " 周期' !F"第 # 周期' !E"第 $ 周期' !X"第 : 周期'

!U"第 < 周期

!!d>U6'!(ED7554U]7_WB4X,QM2QBEGD>4H 7XDE]),S'!7"# ),S%!A"# ),S"!G"# ),S#!F"# ),S$!E"# ),S:!X" 7HF ),S<!U" 7D#&& f

#

6

"

!界面结合情况

经过第 '% 第 %周期轧制# 将外层包覆铝去除后# 两

个镁合金板会自然分离# 因为第 '% % 周期轧制后# 镁合

金之间的(UI02*/混合层还较厚# 其间机械结合力不足

以使其结合' 经第 "周期轧制# 在去掉外层包覆铝后# 已

经有部分层可以结合到一起# 图 'G显示镁合金板之间的

粉层厚度并不均匀# 导致了镁合金板之间粉层较薄的地方

可以结合# 较厚的地方不能结合# 这可能是因为在制样

时# 将球磨后的(UI02*/混合粉铺到镁板上时厚度不均

匀所致' 试样经过 #个周期的轧制之后# 各层镁合金板之

间在去掉外层包覆的铝片后不会自然分离# 基本上已经成

为一个整体# 但有个别的层仍可以撕开# 从微观组织可以

;:"
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看出# 各个(UI02*/ 混合层厚度较第 " 周期减小# 但不

均匀现象仍然存在' 经过第 $周期的轧制后# 试样的结合

情况明显整体变好# 各镁合金层之间结合良好# 受力情况

下不容易被撕开# 但是从微观组织上看# 如图 'E所示#

仍有一些地方的(UI02*/混合层较厚' 经过第 :% 第 <周

期的轧制# 从显微组织上看# 如图 'U所示# 虽然在个别

地方仍然有较厚的(UI02*/混合层存在# 但是试样镁合

金层和(UI02*/混合层的结合明显变好&

图 %是第 <周期轧制后板材横断面中(UI02*/混合

层的 /+(形貌& 由于碳在镁中的固溶度很低# 而且在

#&&f的轧制温度下# 镁和碳不会发生反应# 生成中间

相# 所以界面的结合主要以机械结合为主& 通过前面的

横断面微观组织形貌分析可以看出# 随着轧制的进行#

(UI02*/混合层逐渐变薄& 由于碳纳米管较软# 在轧制

的过程中# 受力容易变形被镁粉挤开# 所以镁粉颗粒之

间或颗粒与基体之间可以接触& 在轧制力和温度的作用

下接触的位置开始融合# 最终镁粉颗粒与基体结合到一

起# 所以粉层中间的镁块随着轧制的进行逐渐减少直至

消失& 图 % 中白色部分为 02*/ 粉层# 可以看到与镁基

体之间并不存在缝隙# 机械结合良好& 由于 02*/ 是纳

米级粉末# 经过多周期的轧制# 粉层中的 02*/ 团聚在

一起# 如图 %箭头所指区域所示# 所以并不能看到单个

碳纳米管的形貌&

图 %!第 < 周期轧制后横断面中粉层的 /+(照片

d>U6%!/+(>=7UE4XDWE_4̀FE]578E]7XDE]DWEBÊM

EHDW ]455>HUG8G5E

$

!结!论

!'"通过累积叠轧法 < 个周期的轧制# 成功制备出层

厚度约为 #

!

=的镁碳多层复合材料&

!%"由于反复动态再结晶和层界面对晶粒长大的阻

碍作用# 较薄的镁合金层的晶粒较细小&

!""随着累积叠轧轧制周期的增加# 各层之间的结

合逐渐变好# 最终层界面之间可以实现较好的机械结合&
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