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摘  要：采用电化学加超声剥离制取微纳石墨烯片，通过粉末冶金制备石墨烯增强铝合金。使用纳米压痕和摩擦

磨损试验机对样品的纳米硬度、弹性模量、室温蠕变以及摩擦性能进行研究。结果表明：铝合金的纳米硬度和弹

性模量随着微纳石墨烯片含量的增加呈线性提高；当微纳石墨烯片含量为 0.20%(质量分数)时，石墨烯增强铝合

金的纳米硬度和弹性模量比纯铝合金的分别提高 66%和 52%，室温平均蠕变度在保载阶段为纯铝合金的 54.56%，

在稳定阶段平均蠕变速率仅为纯铝合金的 1/10，摩擦因数随微纳石墨烯片含量的增加而逐渐降低。微纳石墨烯片

的加入使得晶粒细化、产生高位错密度和晶格畸变，提高了石墨烯铝合金复合材料的纳米硬度以及弹性模量，微

纳石墨烯片对部分可动位错钉扎提高了铝合金抗蠕变性能，微纳石墨烯片存在自润滑性提高了铝合金摩擦性能。 
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铝合金复合材料由于质量轻、比强度高、热膨胀

系数低、易于加工等特点，被广泛地应用在航空航天、

汽车零部件等重要领域[1−5]。常用铝合金复合材料增强

体有碳化硅、碳化硼和氧化铝[3−7]等，这些增强体的加

入虽然提高了强度和弹性模量，但降低其韧性。在铝

合金基体中添加纤维[8]、碳纳米管[9−13]或者晶须[14−16]

可以同时具备高强度和高韧性，但一维增强材料比表

面积小，完全覆盖基体需要较高体积比，从而增加了

制备成本。而高强度二维结构石墨烯[17−20]具有超高比

表面积，极少量石墨烯片完全能覆盖基体，增强增韧

效果显著。同时，石墨烯本身是一种非常好的固体润

滑剂，可以明显改善耐磨损性。KIM 等[20]制备的石墨

烯氧化铝陶瓷纳米复合材料断裂韧性值比纯氧化铝陶

瓷提高了 75%。燕绍九等[21]发现石墨烯纳米片掺入

2024 铝合金使屈服强度和抗拉强度分别提高了 50% 
和 30%，且塑性被保留了下来。WANG 等[22]研究发现

0.3%石墨烯/铝复合材料相比于纯铝的，其抗拉强度从

154 MPa 提高到 259 MPa，断裂应变从 27.5%减小到

12.7%。迄今为止没有发现涉及室温蠕变性能的研究，

承载周期长的铝合金易发生蠕变，研究其常温蠕变性

能保证其工作可靠性具有重要意义。因此，本文作者

使用纳米压痕法从微/纳米尺度系统研究石墨烯铝合

金复合材料的纳米硬度、弹性模量和蠕变性能，并结

合微结构分析微纳石墨烯片增强铝合金复合材料的 
机理。 
 

1  实验 
 

将纯度为 99.99% 的两片 80 mm×30 mm×2 mm
石墨分别作为阳极和阴极平行放置在 1 mol/L 的硫酸

铵溶液中，两极间距为 1 cm，加 1.5 A 恒定直流持续

电解。将电解后石墨烯进行反复抽滤、清洗。用功率

为 500 W 的超声波超声剥离 1 h，最后将悬浊液导入

离心管中，在 XYJ−2 型台式高速离心机中以 5000 
r/min 的转速进行 30 min 离心处理，收集下层溶液，

用去离子水洗涤至中性制得微纳石墨烯片(EG)。 
取微纳石墨烯片溶入 20 mL 乙醇中超声震荡 60 

min 分散开。按 Al、Cu、Zn 质量比为 92.8:1.6:5.6 称

取 10 g 混合粉末倒入微纳石墨烯片乙醇溶液中，充分

搅拌均匀后室温真空干燥。混合粉末以 200 r/min 球磨

30 min，在 5 MPa 的压力下压成 d12 mm×5 mm样品。

再将样品放入真空炉中抽真空并通入氩气保护，在

550 ℃烧结 1 h(升温速度为 10 ℃/min)后随炉冷却到 
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室温，得到微纳石墨烯片含量(质量分数)为 0.05%、

0.10%、0.15%和 0.20%石墨烯铝合金复合材料样品。 

使用金相显微镜 (BX51M) 、原子力显微镜

(Veecodimension V)和扫描电镜(MERLIN Compact)观

察样品的微观形貌；利用 X 射线衍射仪(Ultima-IV)和

Raman 谱仪(RENISHAW)分析样品的微结构。使用显

微硬度计(DHV1000)测量微观硬度，利用摩擦磨损试

验机(MFT−3000)对样品的摩擦性能进行研究。 

采用 Agilent G200 纳米压痕试验机的连续刚度模

式(CSM)测试纳米硬度、弹性模量以及蠕变性能。纳

米硬度和弹性模量测试最大压痕深度为 1000 nm，对

每个样品测试 10 个压痕点计算弹性模量和硬度平均

值。蠕变性能测试用 100 nm/s 的下降速度使压头缓慢

靠近试样表面，当压头接触到试样表面后，以恒定加

载速率/载荷的加载方式使压头压入样品，在 50 mN

保载 20 min 使样品发生蠕变，卸载到 12.5 mN 进行保

载 1.5 min，对实验数据进行热漂移校正，最后卸载到

零。每个样品测 10 个点取平均值。 

 

2  结果与讨论 
 
2.1  微观结构 

图 1 ( a )所示为电化学制备的微纳石墨烯片

(EG)SEM 像。从图 1(a)中可以看出，制备的微纳石墨

烯片呈薄纱状，呈现出波浪状的褶皱结构。图 1(b)所
示为微纳石墨烯片的拉曼光谱。从图 1(b)中可以见到

D 峰在 1374 cm−1 附近，G 峰在 1577 cm−1 附近，2D 峰
在 2894 cm−1 附近。拉曼谱 2D 峰较高，根据 I2D/IG 的

值与原子层数成反比[23]，说明制备的是单层或少层微

纳石墨烯片。与 Hummers 法制备的氧化石墨烯[24]相

比，EG 在制备过程中没有经过任何氧化过程，所以

缺陷和含氧基团少，这结果与文献[20]中报道的电化

学制备的低含氧量石墨烯片结果是一致的。图 1(c)所
示为微纳石墨烯片的 AFM 图。从图 1(c)可以看出，制

备的微纳石墨烯片的大小为微米级别，片为单层或少

层石墨烯。图 1(d)所示为微纳石墨烯片的 XRD 谱，出 
 

 
图 1  电化学制备的微纳石墨烯片 SEM 像、拉曼光谱、AFM 和 XRD 谱 

Fig. 1  SEM image (a), Raman spectroscope (b), AFM (c) and XRD (d) patterns of graphene nanosheets prepared by 

electrochemical method 
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现了石墨烯(002)和(100)的典型特征峰[21]。 

图 2 (a)所示为铝合金的金相图，图 2(b)所示为含

0.15%微纳石墨烯片铝合金复合材料金相图。从图 2(a)
和(b)中可以看出，采用粉末冶金法制备的铝合金及其

复合材料致密，无明显孔隙，其中含 0.15%微纳石墨

烯片铝合金复合材料密度为 2.754 g/cm3。石墨烯铝合

金复合材料的晶粒比纯铝合金更均匀细小，微纳石墨

烯片分布在晶界上阻碍了晶粒的长大，从而得到了均

匀细化的晶粒[20]。图 3(a)所示为含 0.15%微纳石墨烯

片铝合金复合材料拉伸断口微观形貌。断裂方式为典

型韧窝断裂，韧窝和撕裂棱均匀细小，撕裂的表面可

以清晰地看到均匀分布的微纳石墨烯片，图 3(b)所示为

图 3(a)中红色圆圈内放大的形貌，微纳石墨烯片裹在晶

粒的界面上，被撕裂出来后形态与图 1(a)是一致的。 
根据 Al-Cu-Zn 三元相图[25]可以看出，本实验中的

合金成分落在 T ′+α+β三相区，(α相是溶入 Cu、Zn 原

子形成的保持纯铝 FCC 结构相，β 相是溶入 Cu、Al
原子形成的保持纯锌 HCP 结构相，T ′是形成的三元化

合物)。图 4 所示为不同微纳石墨烯片含量的铝合金复 
 

 
图 2  铝合金和含 0.15%微纳石墨烯片铝合金复合材料的金

相组织 

Fig. 2  Metallographs of aluminum alloy and aluminum alloy 

composites with 0.15% graphene nanosheets: (a) Aluminum 

alloy; (b) Aluminum alloy composites with 0.15% graphene 

nanosheets 

 

 

图 3  含 0.15%微纳石墨烯片铝合金复合材料拉伸断口的

FESEM 像 

Fig. 3  FESEM images of tensile fracture surface of aluminum 

alloy composites with 0.15% graphene nanosheets: (a) FESEM 

image of tensile fracture surface; (b) High magnification image 

for red cycle in Fig. 3(a) 

 
合材料样品 XRD 谱，对比 PDF 卡片(89−4037)可知全

是 α相的特征峰，并没有检测到 T ′相和 β相的衍射峰，

这是因为合金中 T ′相和 β相的含量很少，XRD 无法检

测到。从图 4 右上角的插图可以看出，添加微纳石墨

烯片后样品的特征峰整体向小角度发生了少量的偏

移，根据布拉格方程，表明基体晶格发生膨胀，可能

是由于微纳石墨烯少数碳原子插入铝基体晶格中发生

晶格畸变，且随着微纳石墨烯片含量的增加使晶格畸

变程度也增大。 
 
2.2  纳米压痕硬度和弹性模量 

图 5(a)所示为含 0.2%微纳石墨烯片铝合金复合材

料纳米压痕载荷−位移曲线。加载曲线可分为弹性和

弹−塑性加载阶段，在卸载曲线的开始阶段压痕深度

减小意味着正发生瞬时弹性恢复。图 5(b)表示不同质

量分数微纳石墨烯片铝合金复合材料的纳米硬度，随

着微纳石墨烯片含量增加纳米硬度呈线性提高，根据

实验纳米硬度值可以拟合成一次函数关系式： 
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图 4  不同微纳石墨烯片含量的铝合金复合材料的 XRD 谱 

Fig. 4  XRD patterns of aluminum alloy composites with 

different graphene nanosheets content 

 

y=1.784+5.86x。图 5(c)所示为不同微纳石墨烯片含量

铝合金复合材料的维氏显微硬度，其维氏硬度值与微

纳石墨烯片含量也呈一次函数关系，这一结果与纳米

压痕所测得的纳米硬度相类似。可见无论是微观还是

宏观角度分析，石墨烯铝合金复合材料的硬度值确实

和微纳石墨烯片的含量存在着线性关系。图 5(d)所示

为不同质量分数微纳石墨烯片铝合金复合材料的弹性

模量。样品的弹性模量与微纳石墨烯片含量也是呈一

次函数关系：y=56.566+146.96x。铝合金复合材料的硬

度和弹性模量都随微纳石墨烯片含量增加呈线性增

加，基本符合混合定律[26]，说明基体与增强相结合紧

密可通过界面将载荷有效传递到增强相上。含 0.2% 
微纳石墨烯片铝合金复合材料的纳米硬度较纯铝合金

的提高了 66%，弹性模量提高了 52%。石墨烯铝合金

复合材料的硬度与弹性模量较大幅度提高，一方面弥

散分布在铝合金基体中的微纳石墨烯片阻碍了晶粒长

大，细化晶粒强化了铝合金；另一方面微纳石墨烯片

与铝合金热膨胀不匹配也使微纳石墨烯片周围出现位

错密度很高的塑性区[27]间接阻碍了位错的移动。此

外，由 XRD 衍射峰位的偏移可知，微纳石墨烯片掺 

 

 

图 5  添加微纳石墨烯片含量与其纳米硬度、维氏显微硬度和弹性模量之间的关系 

Fig. 5  Relationships among nano-hardness, Vickers hardness, elasticity Modulus and mass fraction of graphene nanosheets: (a) 

Nano-indentation load-displacement curve of aluminum alloy composites with 0.2% graphene nanosheets; (b) Nano-hardness; (c) 

Vickers hardness; (d) Elasticity modulus 
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入使铝合金的晶格产生了畸变，这会引起材料内能增

高，阻碍位错滑移，使得材料的硬度提高。微纳石墨

烯片在塑性变形过程中本身也能承受很大一部分的机

械负载。随着微纳石墨烯片含量增加，这些强化效果

更明显，从而使硬度和弹性模量值不断提高[20−22]。 
 
2.3  蠕变性能 

图 6(a)所示为不同微纳石墨烯片含量铝合金复合

材料的时间−位移曲线。样品保载大约在 50 s 处开始

产生蠕变，且随着微纳石墨烯片含量增加，保载的初

始位移量逐渐减小，这说明了样品的抗蠕变性增强。

而 0.2%微纳米石墨烯样品的位移量出现了异常，这可

能是因为微纳石墨烯片含量高产生偏聚从而导致在某

一区域其分布不均匀。图 6(b)所示为典型的蠕变位移−
时间曲线(为便于比较，将起始点移至原点)。根据经

验方程[28] ( ktttahh p
t +−+= )( 00)( ，其中，t0为开始发

生蠕变时间，s；h0为开始发生蠕变时的位移量，nm；

a，p，k 均为常数)对实验数据进行拟合得到各样品的

拟合参数如表 1 所列。结果显示，拟合线和实验数据

点重合度很高。从图 6(b)看出，随着微纳石墨烯片含 

量增加，蠕变量逐渐减小。由 Alden 常温态蠕变理论

机理[29]可知：金属的塑性变形主要是由金属材料内部

的位错运动而产生的。当金属材料加载到所设定的最

大载荷并进行保载时，会产生一定量的可动位错，这

些可动位错在恒载开始时发生滑移，由此发生蠕变，

而添加微纳石墨烯片对部分可动位错产生钉扎作用，

从而可动位错转变为不动位错，有效减小了材料的蠕

变变形量。图 6(c)所示为蠕变速率随时间的变化曲线。

所有样品在开始阶段蠕变速率急剧下降，然后出现了

一个平台。在稳定阶段蠕变速率随微纳石墨烯片含量

增 加 而 降 低 ， 平 均 蠕 变 速 率 [ 3 0 ] 

(
t
h

hi d
d1

=ε )为 1.3×10−6 s−1，而含 0.2%微纳石墨烯片 

铝合金复合材料平均蠕变速率仅为 1.2×10−7 s−1。在保

载阶段，纯铝合金平均蠕变度[30]( %100
0

01
IT ×

−
=

h
hhC )

是 24.14%，而含 0.2%微纳石墨烯片铝合金复合材料

平均蠕变度仅为 13.17%。图 6(d)所示为蠕变柔量(J(t)) 

随 时 间 的 变 化 曲 线 ( ⋅==
in0

0
)(

in0

0
)( hp

Ah
hp

AJ tt  

 

 

图 6  在 50 mN 载荷下不同微纳石墨烯片含量铝合金复合材料的蠕变性能 

Fig. 6  Creep of aluminum alloy composites with different graphene nanosheets at load of 50 mN: (a) Typical time−displacement 

curves; (b) Typical creep displacement−holding time curves; (c) Creep rate−time; (d) Creep compliance−time 
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表 1  各样品通过对实验数据的拟合得到蠕变参数 

Table 1  Creep parameters of different samples by fitting 

experimental data 

Sample t0/s k p a h0/nm 

Al alloy 

0.05% EG 

0.10% EG 

0.15% EG 

0.20% EG 

54.498 

51.738 

52.255 

53.762 

53.621 

0.143 

0.107 

0.078 

0.015 

0.034 

0.445 

0.298 

0.262 

0.393 

0.414 

4.418 

12.254 

13.982 

3.379 

6.492 

1111.020

1203.425

1233.942

1265.316

1196.743

 

])([ 00 ktttah p +−+ [30]。其中，A0和 P0分别为接触面 
积和产生蠕变位移时对应的载荷；hin为加载阶段的最

大深度)。所有样品的蠕变柔量随时间的变化都是先平

缓后快速上升，这是由材料的软化分散所导致的[30]。 
 
2.4  摩擦性能 

图 7(a)所示为不同微纳石墨烯片含量铝合金复合

材料的摩擦因数−时间曲线图。从图 7(a)可以看出，在

0~50 s 内正处于磨损过程的磨合期，摩擦因数发生急 
 

 

图 7  各样品的摩擦因数−时间曲线图和 200~600 s 时的平

均摩擦因数柱状图 

Fig. 7  Friction coefficient−time curves (a) and 200−600 s 

histogram (b) of average friction coefficient of different 

samples 

剧增加，摩擦因数较大。经过磨合期之后随着摩擦时

间的不断增加，摩擦因数逐渐趋于稳定状态，稳定在

0.5~0.7 之间。图 7(b)所示为含不同微纳石墨烯片含量

铝合金复合材料稳定状态的平均摩擦因数柱状图。由

图 7(b)可以看出，石墨烯铝合金复合材料的摩擦因数

明显比铝合金的低，这是因为微纳石墨烯片是由石墨

电解剥离而成的片层状物质，而石墨具有较低的摩擦

因数和良好的润滑性，所以将微纳石墨烯片加入铝合

金基体后，在摩擦过程中微纳石墨烯片和基体的磨削

会在摩擦副接触表面形成具有润滑作用的薄膜，从而

减少摩擦偶对基体的磨损，使摩擦因数降低[19−20]。由

图 7(b)还可以看出，在一定浓度范围内随着微纳石墨

烯片含量的增加，复合材料的摩擦因数不断降低。这

是由于微纳石墨烯片含量较少时薄膜大部分是由基体

磨削组成，这样在摩擦副相对运动时就减少了固体润

滑剂的作用，摩擦因数较大，随微纳石墨烯片含量增

加，薄膜中所含微纳石墨烯片含量变多，微纳石墨烯

片的润滑效果明显，从而使摩擦因数显著降低。 
 

3  结论 
 

1) 加入微纳石墨烯片细化铝合金复合材料的晶

粒，产生高位错密度和晶格畸变使其纳米硬度和弹性

模量提高。 
2) 微纳石墨烯片对可动位错有钉扎作用从而显

著提高了铝合金的抗蠕变性能，在保载阶段铝合金的

平均蠕变度为 24.14%，而含 0.2% 微纳石墨烯片铝合

金复合材料的平均蠕变度仅为 13.17%；在稳定阶段铝

合金平均蠕变速率为 1.3×10−6 s−1，而含 0.2% 微纳石

墨烯片铝合金复合材料平均蠕变速率仅为 1.2×10−7 
s−1。 

3) 石墨烯微纳片的自润滑性提高了铝合金的耐

摩擦性能，且随着微纳石墨烯片含量增加，铝合金复

合材料的摩擦因数降低。 
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Mechanics performances and mechanism of aluminum alloy 
reinforced by graphene nanosheets 

 
ZOU Gao-peng, HE Xian-cong, SUN Bin-zhou, ZHU Jian-bin, BAI Su-nan, 

XU Yong-xiang, ZHANG Hui, YANG Shao-feng 
 

(Jiangsu Key Laboratory of Advanced Structural Materials and Application Technology, 

School of Material Science and Engineering, Nanjing Institute of Technology, Nanjing 211167, China) 
 

Abstract: Graphene nanosheets (EG) were produced by electrochemical and ultrasonic method. Graphene aluminum 
alloy composites were prepared via powder metallurgy method. Nano-hardness, elasticity modulus, room temperature 
creep and tribological properties of the samples were investigated by using nano-indentation and friction wear testing 
machine, respectively. The nano-hardness and elasticity modulus increase linearly with the increase of EG content. When 
EG content is 0.20%, nano-hardness and elastic modulus of graphene aluminum alloy composite are 66% and 52% higher 
than those of aluminum alloy, respectively. The average creep degree of the aluminum alloy composites with 0.2% EG in 
holding stage is 54.56% of aluminum alloy, and the average creep rate of the aluminum alloy composites with 0.2% EG 
in steady-stage is only 1/10 of that of aluminum alloy. The friction coefficients of graphene aluminum alloy composites 
decrease with the increase of EG content. The nano-hardness and elasticity modulus of graphene aluminum alloy 
composites are enhanced through grain refinement, high dislocation density and lattice distortion. The creep resistance 
properties of graphene aluminum alloy composites are improved via EG pinning the movable dislocation. And the friction 
properties are improved because of the self-lubricating properties of the EG. 
Key words: aluminum alloy; graphene nanosheets; electrochemical method; nano-indentation; room temperature creep 
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