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一、基本情况
	项目名称
	航空用超轻镁锂合金无铬转化膜的制备

	立项时间
	2016.06
	完成时间
	2017.04   

	项
目
主
要
研
究
人
员
	序号
	姓  名
	学号
	专业班级
	所在院（系）
	项目中的
分    工

	
	1
	尚天驰
	1341104002
	2013级材料成型及控制工程
	机械与能源工程系
	总体研究方案的设计和实施

	
	2
	肖  雨
	1341104040
	2013级材料成型及控制工程
	机械与能源工程系
	硅烷水解工艺研究

	
	3
	覃兵东
	1341104034
	2013级材料成型及控制工程
	机械与能源工程系
	硅烷膜成膜工艺研究

	
	4
	李传胜
	1341104033
	2013级材料成型及控制工程
	机械与能源工程系
	硅烷膜微观形貌和结构分析

	
	5
	彭宇涛
	1341104025
	2013级材料成型及控制工程
	机械与能源工程系
	硅烷膜耐蚀性能研究


二、研究成果简介
	项目研究的目的、意义；研究成果的主要内容、重要观点或对策建议；成果的创新特色、实践意义和社会影响；研究成果和研究方法的特色。限定在2000字以内。
1．项目研究的目的、意义
镁锂合金的质量可与原来的塑料壳体相当，具有刚度高，导电能力强和电磁屏蔽性能好等一系列特点在空间飞行器的轻量化制造中具有十分巨大的潜力。不过镁锂合金的化学性质非常活泼，耐蚀性能较差，成为其发挥潜力的瓶颈。目前普遍采用铬酸盐转化处理工艺来增强镁合金的防腐蚀性能，但因六价铬对人体有剧毒且致癌。随着人们环保意识的不断增强，如欧盟已颁布RoHS 2.0指令，全世界正逐步取消和禁止铬酸盐钝化工艺的使用。因此，运用科学技术研究防止镁锂合金腐蚀的环境友好型方法具有重大的经济及社会意义。
2．研究成果的主要内容、重要观点或对策建议
本工作以LZ91(Mg-9Li-Zn)镁锂合金为研究对象，选取γ-氨丙基三乙氧基硅烷为主要成分，优化了硅烷的水解和成膜工艺，探讨了硅烷膜耐蚀性能。
(1) 硅烷水解工艺研究
正交试验结果表明，影响γ-氨丙基三乙氧基硅烷水解程度的主次顺序为：溶液pH值>硅烷浓度>水解温度>醇水比>水解时间。最佳水解工艺参数为：γ-氨丙基三乙氧基硅烷浓度为5%(体积分数)、乙醇去离子水体积比为85:15、水解时间2 h、水解温度30℃、溶液pH值9。γ-氨丙基三乙氧基硅烷因其活性基团氨基是碱性的，而不宜在酸性条件下水解。图1是不同pH值环境条件下γ-氨丙基三乙氧基硅烷水解的电导率及稳定性随时间变化的曲线。从图1中可以看出，pH=7时，γ-氨丙基三乙氧基硅烷水解速率很低，水解程度不高，稳定性好，说明在水解初期生成的硅醇量较少，水解24h内没有大量缩聚生成聚硅氧烷；pH=9时水解电导率有了很大的增加，水解程度显著提升，且稳定性较好；pH=10时，水解程度急剧增大，在水解开始后的2h内快速水解完成，达到305μs/cm的高电导率值，并且在12h后缓慢出现浑浊现象。因此，γ-氨丙基三乙氧基硅烷的最佳水解pH值应为9，既保证水解程度又能具有良好的稳定性。
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图1  不同pH值条件下γ-氨丙基三乙氧基硅烷水解的电导率变化
(2) 硅烷成膜工艺研究
根据正交实验结果，固化温度对镁锂合金表面硅烷膜耐蚀性能的影响最大，固化时间的影响次之，浸涂时间的影响最小。最优的成膜工艺参数为：固化温度100 ℃、浸涂时间90 s、固化时间60 min。
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图2  成膜工艺参数与硅烷膜耐蚀性的关系
此部分研究成果发表于《时代农机》期刊，2017年第2期。
(3) 硅烷膜微观形貌和结构分析
图3所示为空白镁锂合金和γ-氨丙基三乙氧基硅烷膜试样表面的微观形貌。由图3(a)可见，空白镁锂合金试样表面有许多打磨留下的深划痕，而图3(b)显示硅烷膜虽然存在微裂纹，但较均匀、完整，已经看不见镁锂合金基体的划痕，说明硅烷膜具有一定的覆盖厚度。EDS结果显示，硅烷膜主要由C、N、O、Mg、Al、Si等元素组成，Si和N元素的存在，说明硅烷膜已经覆盖在镁锂合金表面。
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图3  空白镁锂合金(a)与γ-氨丙基三乙氧基硅烷膜(b)表面微观形貌扫描电镜照片
(4) 硅烷膜耐蚀性能研究
图4给出了空白镁锂合金、硅烷膜与铬酸盐钝化膜试样在3.5% NaCl溶液中开路电位下电化学阻抗谱图。对于镁锂合金试样来说，阻抗谱由一个高频容抗弧、一个低频容抗弧和一个低频感抗弧三部分组成。高频容抗弧的形成是由于镁锂合金在含Cl-的电介质溶液中会在表面产生的腐蚀产物，它具有腐蚀保护作用，能够阻碍电荷的转移；低频容抗弧源于电解质在膜层空隙中的扩散作用；低频感抗弧与镁锂合金的溶解有关。镁锂合金表面无保护膜时，由于没有任何阻挡，O2易于到达基体表面进行还原反应，并且基体直接与腐蚀介质接触，容易进行阳极溶解反应。对于硅烷膜与铬酸盐钝化膜试样来说，它们的阻抗谱图均类似，都表现为两个半圆特征，即一个高频容抗弧和一个低频容抗弧。从它们的阻抗谱图上看，低频端的感抗弧消失了，说明有效地抑制了镁锂合金的溶解，有效地提高了其耐蚀性能。硅烷膜的耐蚀能力与铬酸盐钝化膜大致相当。
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图4  镁锂合金、硅烷膜与铬酸盐钝化膜试样在3.5% NaCl溶液中的阻抗谱图
3．成果的创新特色、实践意义和社会影响
节能、环保是关系人类可持续发展的重大问题，也是湖南省推进“四化两型”、实现“两个加快”和科技自身发展的需求。降低构件重量是实现节能减排目标的重要措施。镁锂合金在构件轻量化的进程上是极具竞争力的材料，具有比重轻、减振、压铸成形性能好和易回收等优势。但镁锂合金具有较低的电极电位，容易腐蚀。传统上主要采用铬酸盐钝化来改善耐蚀性能，不过工艺中存在的六价铬有剧毒且致癌。新近发展起来的金属表面硅烷化处理工艺是一种良好应用前景的无铬钝化工艺。本项目在镁锂合金表面通过简单的一步浸渍工艺，制备出了耐蚀性能优异的环境友好型硅烷膜。该工艺不含六价铬，也没有引起温室效应的气体放出，工艺简单，能耗低，生产效率高，大大提高了镁锂合金的耐蚀能力，降低了总的生产成本，实现了一定的环境效益、经济效益和社会效益。
4．研究成果和研究方法的特色
硅烷化处理对提高钢、镀锌钢及铝合金等金属基体的研究相对较多，但国内外针对化学性质更为活泼的镁锂合金硅烷化处理的相关文献很少。本研究以镁锂合金为研究对象，在借助正交试验法优化γ-氨丙基三乙氧基硅烷的水解工艺和成膜工艺，大大减轻试验工作量的基础上，通过简单浸渍法在其表面制备了硅烷膜，对硅烷膜的微观形貌和组织结构进行了表征，并测试其耐蚀性能，有望替代不环保的铬酸盐转化处理工艺。


三、项目研究总结报告
	预定计划执行情况，项目研究和实践情况，研究工作中取得的主要成绩和收获，研究工作有哪些不足，有哪些问题尚需深入研究，研究工作中的困难、问题和建议。（字数不限，可加页面）
1．预定计划执行情况
序号
研究阶段(起止时间)
研究内容
执行情况
1

2016.04-2016.05
查阅文献，确定实验方案
完成
2

2016.06-2016.07
硅烷水解工艺研究
完成
3

2016.08-2016.09
硅烷膜成膜工艺研究
完成
4

2016.10-2016.12
硅烷膜微观形貌和结构分析
完成
5

2017.01-2017.04
硅烷膜耐蚀性能研究，结题
完成
2．项目研究和实践情况
项目研究准备阶段：在老师指导下通过查阅文献、讨论，确定实验方案。成员之间利用各自特长进行合理分工，广泛搜集与本项目相关的资料。
项目研究初级阶段：采用电导率仪在线检测硅烷的电导率变化，以观察它们的水解程度，依此确定正交表头的设计。
项目研究深入阶段：考察浸涂时间、固化时间、固化温度等因素对硅烷膜成膜能力的影响。采用红外光谱、OM、SEM/EDS表征硅烷膜的结构和微观形貌。在老师的指导下，整体构思如何写出相应学术论文。
项目研究最后阶段：采用点滴试验、浸泡试验、电化学技术测试硅烷膜的耐蚀性能。撰写高质量的项目论文，完成项目结题工作。
3．研究工作中取得的主要成绩和收获
(1) 主要成绩

已发表论文：尚天驰, 吴海江, 肖  雨, 覃兵东, 李传胜, 彭宇涛. 超轻镁合金硅烷膜成膜工艺参数的正交优化[J]. 时代农机, 2017, (2): 50-51.
已基本撰写完毕待投稿论文：彭宇涛, 李传胜, 尚天驰, 覃兵东, 肖  雨, 吴海江. 航空用超轻镁锂合金硅烷膜的耐蚀性能研究[J].
(2) 主要收获

通过这次大学生研究性学习和创新性实验计划项目的实施，我们小组在各方面收益颇丰。首先，我们在个人自觉独立的研究学习中增强了专业的兴趣，将原来所掌握的专业知识得到进一步理解和升华，并且学会了如何利用有限的时间来完成有难度的工作。第二，我们的团队分工合作能力在队员的良好配合下不断加强，大家取长补短、互相帮助，定期进行成员间的探讨交流，并且养成了不断反思，勤于总结的好习惯。第三，与指导老师定期的研究交流后我们发现，对于一个科研项目到最后能否很好的完成，老师的指导是非常关键的。从实验方案的设计、实验技能的掌握、实验数据的分析处理及学术论文的撰写，吴海江老师都给予了我们悉心的指导，时刻鞭策我们踏踏实实完成课题的所有实验。同时还感谢王小明老师在实验过程中给我们提供的帮助。第四，到了临近结题的时刻我们都有着同样的体会：对于一件事情，也许在开始时觉得它是不可能做到的，但一旦开始了并且付出了努力，总会有他人想不到的收获。就如这次的课题，我们开始都觉得太难但至少我们也走到了现在，并且因它而成长着。

4．研究工作中的不足、尚需研究的问题及研究工作中的困难、问题和建议
(1) 不足与建议

课题开展过程中遇到了很多问题，主要是实验场所和实验设施的不足，尤其是材料检测设备，经常需要进行维修，不仅影响了实验进度、加大了工作量，而且影响实验结果的可靠性。建议实验室完善实验场所和及时维护实验设备。
(2) 尚需研究的问题
硅烷偶联剂的水解是一个动态平衡过程，如何维持硅烷工作液的循环利用是下一步需解决的问题，关键是循环过程的条件控制和循环方式。
(3) 研究工作中的困难、问题和建议
尽管是从专业本身对课题进行研究，但毕竟我们大学生的知识有限，即使是拓展思维，在现有水平上提出新工艺新内外是很有压力的。同时，课题研究的时间有限、资源有限，因而无法将研究内容做到面面俱到。


四、经费使用情况
	经费合计15000元，其中，学校资助5000元，其他经费0元。

	经费支出情况：
1、经费支出总体情况
本项目自2016年6月立项以来主要致力于资料搜集和整理、实验测试、学术论文撰写等，需要支付实验材料费、差旅费、测试费、办公用品费、打印复印书籍等业务资料费、劳务费、版面费等，共计15000元。
2、经费支出明细

实验材料费2000元、差旅费5000元、测试费1500元、办公用品费1500元、打印复印书籍等业务资料费2000元、劳务费1500元、版面费1500元。


五、指导教师及学院（系）审核意见
	项目指导教师对结题的意见，包括对项目研究工作和研究成果的评价等。
“航空用超轻镁锂合金无铬转化膜的制备” 项目自立项以来，项目组成员对项目进行了认真组织和实施，多次与指导老师商议探讨。本项目在借助正交试验法优化γ-氨丙基三乙氧基硅烷的水解工艺和成膜工艺的基础上，通过简单浸渍法在镁锂合金表面制备了耐蚀性能优异的硅烷膜，有望替代不环保的铬酸盐钝化工艺，实现一定的社会效益和经济效益，具有较好的创新性。项目组成员的科研意识得到加强，科研能力得到提高，科技论文写作的水平得到提升。培养了学生的创新素质和能力，已公开发表论文1篇。
项目达到了预期目的，同意结题。
负责人签章：
  年    月    日

	项目主持人所在学院（系）对结题的意见，包括对项目研究工作和研究成果的评价等
“航空用超轻镁锂合金无铬转化膜的制备” 项目通过浸渍法优化镁锂合金表面硅烷膜的最佳制备工艺，并表征硅烷膜的微观形貌和组织结构，测试其耐蚀性能，具有一定的创新性，已公开发表论文1篇。该项目按期完成了研究内容，研究成果较新颖，达到了预期目标，同意结题。
同意结题。
负责人签章：
  年    月    日


六、学校结题审核意见
	学校对项目研究的任务、目标、方法和研究成果水平等进行评价，是否结题。
该项目按要求如期完成了研究任务，研究成果突出，达到了预期目标，同意结题。
2017年4月20日
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