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层错能对电沉积纳米晶 Ni­Fe合金 

显微组织与力学性能的影响 
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2. 福建工程学院 材料科学与工程学院，福州  350108) 

摘 要：采用脉冲电沉积方法，通过改变 Fe含量获得不同层错能的纳米晶 Ni­Fe合金。采用 X射线衍射(XRD)、 

透射电镜(TEM) 与拉伸试验研究纳米晶 Ni­Fe合金的显微组织和力学性能。结果表明：制备的 Ni­Fe合金均为面 

心立方结构的单相固溶体，平均晶粒尺寸为 12~25 nm，且平均晶粒尺寸随层错能的减小而减小。纳米晶 Ni­Fe合 

金抗拉强度为 1361~1978 MPa，断裂伸长率为 9.3%~13.2%，纳米晶 Ni­Fe合金的抗拉强度和断裂伸长率均随层错 

能的减小而增加。合金抗拉强度的增加是细晶强化作用的结果。随着 Ni­Fe合金层错能的降低，加工硬化率提高， 

塑性失稳被推迟，从而获得较高的塑性。 
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Effect of stacking fault energy on microstructures and 
mechanical properties of electrodeposited nanocrystalline Ni­Fe alloy 
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Abstract: Nanocrystalline Ni­Fe alloys with different stacking fault energies were prepared by changing Fe content using 
pulse electrodeposition method. The microstructure and mechanical properties of  the nanocrystalline Ni­Fe alloys were 
characterized by XRD, TEM and tensile testing. The results indicate that all the prepared Ni­Fe alloys are face­centered 
cubic structure, single­phase solid solution with the average grain size  in the range of 12−25 nm, and the average grain 
size decreases with decreasing the stacking fault energy. The ultimate tension strength of the nanocrystalline Ni­Fe alloys 
is in the range of 1361−1978 MPa and the elongation to failure is in the range of 9.3%−13.2%. Both the ultimate tension 
strength and the  elongation to  failure  increase with decreasing stacking  fault energy. The increase of  tensile strength  is 
due to the fine­grain strengthening. For Ni­Fe alloy, with decreasing the stacking fault energy,  the work hardening rate 
increases, and the plastic instability is delayed, consequently higher plasticity is gained. 
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纳米晶金属材料由于具有很高的强度，在过去的 
20年里受到大量研究者的关注。 根据Hall−Petch关系， 

普遍认为纳米晶金属材料强度和硬度的提高来源于晶 

粒尺寸的减小(小于 100  nm) [1] 。然而，这往往以塑性 

的降低为代价。以往的研究结果表明，由于占有较大 

体积分数的纳米结构晶界会约束晶粒内部位错的产生 

和存储，使得纳米晶金属材料的塑性比同类粗晶材料 

的低得多，甚至低于 5% [2] ，这严重制约了纳米晶金属 
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材料的实际应用。因此，提高纳米晶金属材料的塑性 

一直是纳米材料研究的热点问题。目前已经发现一些 

提高纳米晶金属材料塑性的途径，如双峰晶粒尺寸分 

布的纳米晶材料 [3] 、 引入纳米孪晶 [4] 和宽晶粒尺寸分布 

纳米晶材料 [5] 等。而近期有研究指出，塑性差并不是 

纳米晶金属材料的本质特征 [6] ，纳米晶金属材料在保 

持高强度(约  2  GPa)的同时也可能获得高塑性(大于 
10%) [7−8] 。这些高塑性的纳米晶合金的共同特点是具 

有高的加工硬化率，塑性失稳被推迟，从而提高了纳 

米晶金属材料的塑性 [9−10] 。提高纳米晶合金的加工硬 

化率是提高合金塑性的一条有效途径。 

层错能是影响金属材料变形行为的一个非常重要 

的参数 [11] 。近几年来，有学者研究层错能对纳米晶 
Cu­Zn 合金和 Cu­Al 合金力学性能的影响，结果表明 

层错能的降低能同时提高强度和塑性 [12−16] 。被广泛认 

可的原因是层错能的降低能够提高位错密度和孪晶密 

度，促使晶界产生不全位错，并且提高位错的存储能 

力，从而提高加工硬化能力和塑性 [17−19] 。但上述研究 

都只局限于纳米晶 Cu合金(Cu­Zn、Cu­Al、Cu­Ge)， 

同时 Cu与 Zn、Al原子半径相差较大，难以区分固溶 

强化对于合金强度的影响。并且其纳米晶材料的制备 

方法也都只局限在剧烈塑性变形(SPD)， 包括高压扭转 
(HPT) [20] 、等径角挤压(ECAP) [21] 、冷轧 [14] 等。因此， 

层错能与强度、 塑性关系的规律在其他合金体系中(如 

传统的  Ni  基合金系)是否一致是一个值得探索的问 

题。SUN 等 [22] 通过高压扭转(HPT)制备了不同层错能 

的纳米晶 Ni­40%Co和 Ni­65%Co(质量分数)，研究层 

错能对其力学性能的影响，得到了类似的结论，即层 

错能的降低同时提高了纳米晶的强度和塑性。然而， 
SUN  等采用的剧烈塑性变形制备方法是一种自上而 

下的制备方法，会不可避免地造成纳米晶金属材料位 

错密度的极大增加，和真实的纳米晶金属材料有一定 

差距。由于电沉积方法能够制备全致密无缺陷的纳米 

晶块体材料 [10] ，同时 Ni和 Fe原子半径相差较小，能 

最大程度地减小固溶强化作用的影响 [18] 。因此，本文 

作者采用脉冲电沉积方法制备一系列不同成分的纳米 

晶 Ni­Fe 合金，获得不同层错能的合金，研究层错能 

对纳米晶 Ni­Fe合金组织结构和力学性能的影响。 

1  实验 

采用脉冲电沉积方法制备晶粒尺寸为纳米尺度的 
Ni­Fe 合金。镀液的基本组成为氨基磺酸镍、硫酸亚 

铁、氯化镍、硼酸、柠檬酸钠、抗坏血酸、十二烷基 

硫酸钠和糖精。通过调整镀液中 Ni 2+ 与 Fe 2+ 的摩尔比 

改变 Ni­Fe合金中的 Fe含量。电沉积工艺参数如表 1 
所列。阳极选用高纯低硫镍板(纯度＞99.9%)，阴极选 

用经 SiC 砂纸打磨的不锈钢片，浸液阴阳极面积比为 
1:4。 电沉积过程中使用氨基磺酸溶液和碱式碳酸镍溶 

液稳定镀液的 pH值。沉积 5 h 后，采用机械法剥离镀 

层，镀层厚度约为 200 μm。 

表 1  电沉积纳米晶 Ni­Fe合金工艺参数 

Table 1  Technological parameters for electrodeposited nano­ 

crystalline Ni­Fe alloys 

Parameter  Value 

pH  3.5 

Current density/(A∙dm −2 )  5 

Bath temperature/℃  60 

ton/ms  5 

toff/ms  5 

Stirring speed/(r∙min −1 )  200 

采用扫描电子显微镜(日立 S−3400Ⅱ)附带的能谱 

仪测量  Ni­Fe  合金的成分。采用  X  射线衍射仪 
(D8−ADVANCE)分析 Ni­Fe合金镀层的显微组织，衍 

射条件为铜靶，扣除仪器宽化后，根据谢乐公式计算 

平均晶粒尺寸。不同成分的 Ni­Fe 合金层错能数值可 

由文献[23]中成分与层错能关系曲线得到。采用线切 

割机从 Ni­Fe 合金镀层上切割拉伸试样，试样标距尺 

寸为 10 mm×6 mm，厚 200 μm。在微机控制的电子 

万能试验机(CMT−6104)上进行室温下的单向拉伸试 

验，应变速率为 1×10 −3  s −1 。采用上述扫描电子显微 

镜观察拉伸断口形貌。采用透射电子显微镜(JEOL， 
JEM2100)对 Ni­Fe合金的显微组织进行观察，电子加 

速电压为  200  kV。透镜样品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乙醇溶液， 

电解电压为 50 V，电解温度为−20~−30℃。采用透射 

电子显微镜暗场像统计晶粒尺寸分布。 

2  实验结果 

2.1  纳米晶 Ni­Fe合金的显微组织 

图  1 所示为所制备的电沉积  Ni­Fe 合金的  XRD 
谱。由图 1 可看出，所制备的电沉积 Ni­Fe 合金都为 

单相面心立方结构，表明 Fe原子固溶进入 Ni原子的 

晶格点阵中，形成(γ­Fe,  Ni)置换固溶体。表 2所列为
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电沉积  Ni­Fe 合金的晶粒尺寸和层错能数值。由表  2 
可见，随合金 Fe含量的增加，层错能降低。随着层错 

能的减小，(111)晶面的衍射峰相对强度逐渐增强，同 

时(200)晶面的衍射峰相对强度逐渐减弱。同时，对应 

晶面的衍射峰峰位朝低角端逐步漂移，可能是因为随 

着合金中 Fe原子的增加，γ相发生了晶格膨胀。由表 
2 还可知，电沉积  Ni­Fe 合金的平均晶粒尺寸均为纳 

米尺度，为 12~25 nm，并且随着合金层错能的减小， 

晶粒尺寸也随之减小。因为 6 种成分试样的制备工艺 

完全一致，只改变了 Fe 2+ 的浓度变化，所以可以排除 

工艺参数对合金晶粒尺寸的影响，可以认为晶粒尺寸 

的变化完全由合金层错能变化(成分变化)所引起。LI 
等 [24] 在研究电沉积 Ni­Fe 合金工艺时也发现了类似的 

规律，即晶粒尺寸随着层错能的变化而强烈变化。这 

个规律也存在于其他电沉积合金体系中，如 Ni­Co合 

金 [25] 和 Ni­W 合金 [26] 等。由层错能引起的晶粒尺寸变 

化得到了许多研究的证实 [11−16] ，但其变化的机理还不 

是很清楚，需要作进一步的探索。 

图  2(a)，(c)，(e)所示分别为纳米晶  Ni­8%Fe、 

图 1  纳米晶 Ni­Fe合金的 XRD谱 

Fig. 1  XRD patterns of nanocrystalline Ni­Fe alloys 

表 2  纳米晶 Ni­Fe合金试样的晶粒尺寸和层错能 

Table  2  Stacking  fault  energies  (γ)  and  grain  sizes  of 

electrodeposited nanocrystalline Ni­Fe alloys 

Sample  Grain size/nm  γ/(mJ∙m −2 ) 

Ni­4%Fe  25.5  218.8 

Ni­8%Fe  19.4  208.1 

Ni­16%Fe  16.5  193.6 

Ni­30%Fe  15.2  160.2 

Ni­42%Fe  13.3  127.9 

Ni­56%Fe  12.2  109.4 

Ni­16%Fe、Ni­42%Fe的 TEM明场像。可以观察到， 

随着合金中铁含量的增加，层错能的减小，晶粒尺寸 

也减小，这与 XRD 测量结果一致。图 2(a)，(c)，(e) 
右上角所示为同成分合金的选区电子衍射花样，其呈 

现连续的环状，进一步表明电沉积 Ni­Fe 合金的晶粒 

为纳米级。图  2(b)，(d)，(f)所示分别为对应纳米晶 
Ni­Fe 合金的晶粒尺寸统计分布。由晶粒尺寸统计结 

果计算出的 Ni­8%Fe、Ni­16%Fe、Ni­42%Fe的平均晶 

粒尺寸分别为 22.9、18.1、13.9 nm，此数值都稍大于 

同成分下采用 XRD方法所测量的晶粒尺寸(1~3 nm)。 

2.2  纳米晶 Ni­Fe合金的力学性能 

图  3(a)所示为合金的工程应力−应变曲线。从图 
3(a)中可见， 所制备的纳米晶 Ni­Fe合金表现出高强度 

和良好的塑性，强度为 1361~1978 MPa，断裂伸长率 

均在 9%以上。 各成分纳米晶 Ni­Fe合金均呈现典型无 

制备缺陷纳米晶塑性拉伸曲线，即存在拉伸曲线的  3 
个特征阶段：1)  塑性变形初期表现出的应变硬化阶 

段；2) 应变硬化后出现总应变量为  1%~2%的恒流变 

应力下的塑性变形阶段； 3) 塑性变形阶段后发生塑性 

失稳断裂。图 3(b)所示为纳米晶 Ni­Fe 合金抗拉强度 

随层错能变化曲线，从图 3(b)中可看出，抗拉强度随 

着层错能的减小而增加。由于 Fe和 Ni原子半径相差 

较小，固溶强化作用较小 [18] ，强度的提高主要来自层 

错能的减小引起的细晶强化作用。图  3(c)所示为纳米 

晶 Ni­Fe 合金断裂伸长率随层错能变化的曲线。从图 
3(c)可见，断裂伸长率整体上随层错能的增加而增大， 

断裂伸长率从 9%增加到 13%。在纳米晶 Ni­Co 合金 

中也发现了同样的现象，强度和塑性随着层错能的减 

小而增加 [7] 。通过剧烈塑性变形制备的纳米晶 Cu­Al、 
Cu­Zn 合金体系中，其层错能的降低引起强度和塑性 

的同时提高 [11−16, 20−22] 。本研究结果表明在电沉积纳米 

晶 Ni­Fe 合金中也存在类似的强度、塑性与层错能的 

关系。 

2.3  纳米晶 Ni­Fe合金的拉伸断口形貌 

图  4 所示为纳米晶  Ni­Fe 合金拉伸断口的  SEM 
像，由于各成分 Ni­Fe 合金拉伸断口形貌较为相似， 

这里只选择纳米晶 Ni­4%Fe、Ni­16%Fe、Ni­30%Fe、 
Ni­42%Fe 合金断口为代表。由图  4 中可见，纳米晶 
Ni­Fe 合金断口表面均呈现韧性断裂的韧窝特征，且 

存在不同程度的颈缩和剪切带。事实上，颈缩和剪切 

带是局部变形失稳的特征。由图 4(a)和(e)可看出，层 

错能较低的纳米晶 Ni­Fe 合金，其颈缩量比层错能高 

的合金的小，表明其塑性失稳较后者轻微。从图 4(b)~
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图 2  纳米晶 Ni­Fe合金的 TEM明场像和对应晶粒尺寸统计分布 
Fig. 2  Bright field TEM images and statistical distribution of grain size for nanocrystalline Ni­Fe alloys: (a), (b) Ni­8%Fe; (c), (d) 
Ni­16%Fe; (e), (f) Ni­42%Fe 

(d)和(f)可看出，随着合金中层错能降低、晶粒尺寸减 

小，其韧窝尺寸也由大变小，由深变浅。这也证实了 

文献[27]中韧窝尺寸与晶粒大小的关系，韧窝尺寸随 

晶粒尺寸的减小而减小。 

3  分析与讨论 

由以上的实验结果可知，制备的纳米晶 Ni­Fe 合金， 

由于其合金化程度不同，其层错能也不同，层错能随 
Fe 含量的增加而减小。图  5 所示为对应含  4%Fe 和 
42%Fe合金的加工硬化率曲线，由图 5中可看出，含 
42%Fe 合金的加工硬化率明显大于含 4%Fe 合金的， 

塑性失稳被大大推迟。断口形貌观察结果(见图 4(a)和 
(e))也证实，含  42%Fe 合金的断口形貌颈缩量和剪切 

带明显小于含 4%Fe 合金的，即低层错能合金的塑性 

失稳和非均匀变形明显小于高层错能的纳米晶  Ni­Fe 
合金的，从而具有较高的塑性。
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图 4  纳米晶 Ni­Fe合金拉伸断口的 SEM像 

Fig. 4  SEM  images  of  tension  fracture of nanocrystalline Ni­Fe  alloys:  (a),  (b) Ni­4%Fe; (c) Ni­16%Fe; (d) Ni­30%Fe; (e),  (f) 

Ni­42%Fe 

图 3  电沉积纳米晶 Ni­Fe 合金的工程应力−应 

变曲线及其强度、伸长率与层错能的关系 

Fig.  3  Engineering  stress−strain  curves  of 

electrodeposited  nanocrystalline Ni­Fe alloys  and 

relationships  among  strength,  elongation  and 

stacking  fault  energy(SFE):  (a)  Engineering 

stress−strain;  (b)  Ultimate  tension  strength−SFE; 

(c) Elongation to failure−SFE
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图 5  纳米晶 Ni­Fe合金加工硬化率图 

Fig. 5  Work hardening rates of nanocrystalline Ni­Fe alloys 

层错能的降低， 使得高 Fe合金加工硬化率高于低 
Fe合金， 具有较好的塑性。 在传统的粗晶金属材料中， 

合金化能够降低金属材料的层错能，并在塑性变形中 

阻碍螺型位错的交滑移，从而导致高的加工硬化率， 

最终影响材料的性能。EDALATI 等 [28] 、WANG 等 [19] 

和 ZHAO等 [12] 研究表明在纳米晶材料中也不例外， 即 

合金化会导致层错能的降低，并改变材料塑性变形机 

制，提高加工硬化率。对于晶粒尺寸约为 20 nm的纳 

米晶材料，晶界发射不全位错是其塑性变形的主要形 

式，这已经得到了分子动力学模拟 [29] 和  TEM 观察 [30] 

的证实。但 SWYGENHOVEN 等 [17] 和 YIP 等 [31] 通过 

分子动力学模拟也发现，材料层错能的变化会导致纳 

米晶内位错运动的增加。层错能对于纳米晶材料内位 

错的产生有重要影响，由于位错分裂距离依赖于层错 

能的变化。对于低层错能的材料，具有更大的位错分 

裂距离，所以由不全位错主导了晶粒活动 [29] 。而 
WANG  等 [19] 更进一步通过实验证明层错能的降低能 

够促进晶界发射不全位错和提高位错的存储能力，并 

最终提高塑性。ZHAO 等 [12] 通过剧烈塑性变形(SPD) 
制备了不同层错能的纳米晶铜锌合金(Cu,  Cu­10%Zn, 
Cu­30%Zn)，结果表明低的层错能能提高合金塑性， 

且存在最佳的层错能达到最优的塑性和强度。秦丽元 

等 [32] 研究了不同层错能的 Ni­Co合金力学性能，也得 

出了类似结果，其通过电沉积制备了纳米晶 
Ni­49.2%Co 和 Ni­66.7%Co 合金，研究发现 Co 元素 

的引入降低了层错能，提高其加工硬化能力，使塑性 

明显提高。通过合金化降低层错能，能够提高加工硬 

化率 [18−19, 22] 。而高的加工硬化率能够推迟塑性失稳和 

减少非均匀变形，从而有利于提高塑性 [33] 。 

综上所述，纳米晶 Ni­Fe 合金层错能的降低，能 

够提高加工硬化率。加工硬化率的提高大大推迟了塑 

性失稳，从而获得了较高的塑性，即随着层错能的降 

低，塑性随之提高。 

4  结论 

1) 通过脉冲电沉积制备了不同Fe含量(4%~56%) 
的纳米晶 Ni­Fe合金， 其层错能随 Fe含量的增加而降 

低。纳米晶 Ni­Fe 合金的平均晶粒尺寸随着层错能的 

降低而减小。 
2) 纳米晶Ni­Fe合金的强度和塑性均随层错能的 

降低而增加，抗拉强度为 1361~1978 MPa，断裂伸长 

率为 9.3%~13.2%。 
3) 随着层错能的降低，纳米晶 Ni­Fe合金强度的 

增加是由于细晶强化作用的结果。同时层错能的降低 

使得加工硬化率提高，塑性失稳被推迟，从而具有较 

高的塑性。 
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