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摘要 基于 与 方法的纳米坏 痕实验以其简单力 便获得广泛的应用
,

但众多因素对压痕实验结果

的影响范闹并无明确的结论 其中压痕接触面积的确定是
一

个重要环节
,

该因素对实验结果
,

特别是小深度下

的实验结果具有重要影响 仔细 分析了 二 与 王 方法并进行了几种材料的纳米压痕实验
,

针对该方法

在接触深度确定
、

不同深度范围下方法的适用性进仃 说明 分析结梁表明
,

对所有的材料使用统 一 的面积公

式
,

只有在大压痕深度时才是适用的
,

而在小仄痕深度时可能带来较大的误差 因此
,

应慎重使用由 与

方法得到的小 权痕深度的硬度数据
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引 言

随着材料与器件的小型化与微型化以 及先进材

料的研究
,

材料力学性能的测量越来越多地采用纳米

压痕技术 在 目前的研究与实验测量 工作中
,

与 川 的方法 以下简称 。 方法、占据着主

导地位
,

尽管己有多种方法提出
,

例如 入 山 撇 冈
,

月
、

和 同 等提出的修正方法

从 。 方法来看
,

依据 洲 对圆锥压头与半

无限体线弹性接触的公式得到压痕接触深度 瓜
,

通

过减缩模量考虑压头弹性模 量的影响
,

利用迭代的

方法以熔融硅 早期使用金属铝 作为标准试样
,

确

定加载系统柔度和尖端 曲率半径的影响
,

获得接触

投影面积 几 力 中的待定系数
,

就可以方便地使用

该面积 公式
,

根据载荷
一

位移曲线获得材料硬度与

杨氏模量随压痕深度变化的曲线
、

无需使用扫描电

镜来确定压痕面积
,

提高了 仁作效率 月减小 了人为

判断误矛
,

因而得到 了广泛地应用

近年来
,

使用 方法进行纳米压痕实验也遇

到一些问题
,

特别是小压痕下硬度值的奇异引发 了很

多争论 有
一

人认为这是压痕硬度的尺度效应 一例 ,

并发展了应变梯度理论来解释该现象 几‘ ‘〕也有人

认为这与压头尖端半径
、

压痕的
一

和
一

现

一 一 收到第 稿
, 一 一 收到修改稿

幻 国家自然科学纂金资助项 日 【

一 之‘ 认注 回 正 工飞

分以及试样表面污染和粗糙度有关 口“一‘ 其中争论

较多的因素是压头尖端曲率半径和
一

与
一

现象
,

这些因素或多或少都与压痕接触投影面积的

确定相关 事实上
,

压痕接触投影面积的确定问题是

纳米压痕实验技术的关键问题之一
,

方法的重

要贡献是给出了接触投影面积
。

的标定方法
,

但该方法的物理意义不甚明确
,

且在标定过程中还

有 一些问题
,

如依赖于初值猜测 不同的初值可能导

致不同的 人
、

人为地确定不同压痕深度下的加

权系数
、

迭代收敛有一定困难等等 正是由于接触

投影面积 气
一

表达式的物理意义不明确
,

造成 了

芥种因素对实验结果的影响不明确

本文的目的是通过理论与实验数据的分析
,

尽量

明确接触投影面积 人〔

的标定方法对实验结果的

影响范围 通过简单回顾纳米压痕技术
,

分析 方

法统一 面积公式的假设在不同深度范围的适用性

分析结果表明对所有的材料使用统一的面积公式
,

只有在大压痕深度时才是适用的
,

而在小压痕深度

时会带来较大的误差 因此
,

应慎重使用 由 方

法得到的小压痕深度的硬度值

纳米压痕技术

世纪 年代
,

二 等在显微硬度实
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验中获得连续的载荷
一

位移曲线 如图
,

利用该曲

线结合 与 的工作
,

使用如下的方程

深度 的关系

。 一 。

, 一

芸
一

头尽倾 。

与
。

的定义见图

问题需要确定

、

尸
一 一 汀 一 二、 ‘

万

对于实际的测量系统有 个

就可以获取材料的弹性模量 式中 尸 为载荷
,

为

压痕深度
,

为初始卸载刚度
,

为投影面积
,

忍
二

为减缩模量
,

它由材料与压头

的弹性模量
,

以及泊松 比 守 , 守、 确定 方程

是由弹性接触问题导出的
,

后由 和 ‘

推广到弹塑性接触问题

压头材料的影响

加载系统柔度的影响

真实压头几何形状的影响

石

“

切那阶
。

一

「 沙士

、,

刀
篡 图 压头下材料变形示意图

几州

。 。二 一
一

一 夕 叔
“二 祀

图 压痕载菏
一

位移曲线

一

首先
,

压头为弹性体而非刚体
,

这可使用减缩

模量
二

加以考虑 其次
,

加载系统的柔度 可通

过较软的材料进行标定 最后的问题就是由于制造

的原因
,

压头的几何形状不可能是理想的
,

如尖端

有缺陷 方法假设实际的接触面积 为

利用方程
,

如果已知
, , ,

今 ,
, 就可以得

到被测材料的杨氏模量 对常用的圆锥压头
、

球

压头和棱锥压头
,

该方法被实验与有限元模拟证实

是可行的 利用该方法有两个问题必须解决 一是投

影面积如何得到 二是使用什么范围的卸载曲线来

确定 获得投影面积早期的方法是进行一组不同

深度的压痕实验
,

得到被测材料上的一组压痕值
,

用显微镜观测不同压痕深度下的压痕面积以获得压

痕深度与压痕面积的关系 确定 的卸载段范围也

经历了多种方法
,

较为常用的是 和 ‘

根据实验给出的前 段进行曲线拟合

随着材料技术的发展
,

大量薄膜或表层材料的

性能只能依赖于压痕技术进行测试
,

这一方面推动

了压痕实验技术的进步
,

另一方面带来的主要问题

是随着压痕深度从百微米级减小到百纳米级
,

甚至

到十纳米级
,

利用显微镜直接观测压痕投影面积越

来越困难
,

而且人为因素引入的误差太大

和 利用 压头对铝
、

石英
、

碳酸石灰

玻璃
、

兰宝石
、

熔融硅
、

钨等 种材料进行了细致

的压痕实验
,

在此基础上建立了接触深度
。

与压痕

。 一
·

三 艺
,

之
‘ 一 ‘

二

利用上面获得的 了与 尽 结合式
,

通过迭代

可以得到 。

和 指出 假设所有材料的
,

守

为常数
,

统一使用标定试件压痕实验得到的 了 ,

则

通过不同材料的压痕实验数据分别获得的面积函数

川 基本一致
,

因此可使用统一的面积函数 从而

可根据载荷 一 位移曲线获得不 同压痕深度下的接触

投影面积
,

这是 方法的关键

方法的讨论

随着纳米压痕技术的商业化
,

方法 已获得

广泛应用
,

纳米压痕实验的结果也被研究人员用于

数值计算与理论推导的证据
,

但其中的一些问题值

得讨论
,

下面分别论述

接触深度与接触投影面积

对于圆锥压头弹性压痕
,

回 给出

万 一

一
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⋯⋯
“

赢 、

户
下下

户

万
尹尹

一尸
·

之洲工︶︵卜切一匕

〔〕 〕〔〕

,

方法用卸载段弹性恢复 一 勺 代替了
,

但

未能给 出该式仍成立 的证明 这一点是有问题的
,

特别当
一

出现时
,

接触深度
〔

、

而式

得到的 人、 恒大于零
,

即 人
。

恒小于

事实上
,

具有
一

现象的材料压痕实验中
,

该方法引入的问题不久就显现 如果对于 出现

的试验数据使用 方法
,

压痕硬度与材料的

弹性模量将被高估可达 ’ 本人在研究

初始应力对压痕实验结果的影响时
‘

’月
,

明确指

出了该方法不适用于出现
一

中 的实验

从 直接影响到接触面积的确定
,

所以得到准确

的 人。

或者
。

哟 非常重要 由于不能观测试验过程

中压痕形貌
,

尽管 方法或者有限元分析均给出

了
。

与 , 的关系
,

但是均不能得到直接试验数据的

证明 即使对于 方法适用的
一

类型压痕

过程
,

从 的准确性也没有得到试验证明 因此
,

理

论推导或试验证据给出
。

与 的关系
,

特别是发展

可以适用于
一

压痕的有效方法是十分必要的

但由于压痕的
一

和
一

与材料的硬化特性

有关
,

载简
一

位移 曲线反映的是材料的整体特性而

不是细节特性
,

所以尽管 工塔 和 护 一 在

这方面已经做了有效的工作
,

但该 问题的解决仍然

存在较大的难度

另外
,

压头的
一

与 , 一

与圆

锥压头的
一

与
一

有差别
,

体现在同
一

接

触深度 气 下
,

压头的接触面积与压 头的

横截面积是不同的 而 圆锥压头是轴对称压头
,

不

存在这个 问题 就该 问题
,

使用 个

加权系数对 面积公式进行修正以提高 方法 的

精度
,

但需用 观测少量较 大的压痕形貌

图 标定材料铝的 一 力
一 一 ‘ 曲线

‘
’

一 ,
一 一

刁习弓二日

⋯厂
〔,

「

‘

声
必

犷份产
,

口

、一

十 允 工

。

—
工 ‘ 一

飞匕二召尧祠。招。勺。工‘。

图 种材料 的训 算接触面积
一

接触深度关系

一

面积拟合公式的有效性

’ 给出 了接触面积的迭代收敛结果以及与

观测数据的比较
,

作为可以使用统一接触投影面积

的证据
,

如图
。

图 所示 图 给 出了标定材料铝

的 一 户
一 一 ‘ “ 关系

,

可以看到当 爪 二 一

了 一 , 一 ‘ ”寸
,

式

得到的结果与观测结果基本吻合 但当 从 二

口
一 ‘ “ 二 一 ‘ 时

,

误 绘约 沉 这表示
,

既使对标定材料而言
,

式 句 得到的接触面积 在小

压痕深度上与观测结果存在较 大的偏差

图 是利用铝得到的 厂,

种不同材料各 自迭

代得出的面积函数 入
〔

的比较
,

尽管大部分深度

下
,

大多数材料的
一 一 〔

基本 一致
,

但值得注意

当 气 二 时
,

采用统一的
。

公式某些材料

的面积偏差可达 沉

图 比 洲 中图 是两种不同的铜试样
一

决得的标定面积比较
,

其中退火试样出现
一

现

象
,

而应变硬化试样出现
一

现象 从图中可以

看出
,

二者分别拟合面积公式的差别随压痕深度的

减小而增大 压深的差别可达 以上

而在小于 , 压深时拟合与观测结果的偏差可达

拍。 以 仁 尽管 下的试验观测数据的准确性

值得怀疑
,

但小压痕深度下统一面积公式给出数据

未能获得试验数据支持也是不争的事实

压头尖端曲率半径的影响范围

压 头尖端 曲率半径是需要 面积标定的主要原

引
,

在标定过程中
,

选择实验数据的压痕深度范围
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准

之、之

三三

萝萝
。 四夕

吞 劝
一 一 口口

〔〔
, 只日·”

一

⋯⋯
沪沪护护

三三 ,
““

门巴招牙﹄。后二

,

一一 一一一 歇

该该该
一

迄气气气气
丁丁丁派

一

卜丁丁
阵阵阵下饭长长甄甄甄甄

尸尸

卜
,,,,

卜卜卜卜卜卜卜卜卜卜细吸
、

一

钊钊钊钊钊钊钊钊钊钊钊钊钊钊钊钊 从从从从 ‘ 厂 , 担华

洲洲洲卜 菇上之 , 喃扁硕硕 一 , 如气 产 , , 侧叫 肠

二二二二二二二二二二二二二二二二带特‘幽幽‘‘,,, 尸 叫叫叫

。

图 两种铜试样得到的压头标定面积 对数图

石

一

图 压头尖端半径引起的误差

非常重要
,

因为不 同深度的数据会导致差异较大的

面积函数 川 脾‘ 另外
,

需要明确压头尖端曲率半

径的影响范围
,

以便对造成压痕实验结果奇异的原

因进行分析

现以圆锥压头为例讨论由于压头尖端曲率半径

造成的偏差 图 为压头尖端半径 拼 。 的示意

图
,

石 一 ,

袱 一 采用半锥角
,

,

该角度的圆锥与商用的三棱锥

压头有相同的面积
一

深度函数关系 把压痕过程按

接触深度分为两个阶段

当
。

时
,

当
。

时
,

二 。 一 。

。

石

图 实际压头示意图

,

对于 同样的压痕接触深度
,

考察不同的 下

利用理想压头的面积公式 嵘 计算得到

的
‘

与考虑 的面积公式 得到的 之 比

尸
,

结果见图

从图 可以看出
,

使用理想压头的面积公式所

造成纳米压痕硬度的误差随压头尖端曲率半径的增

加而增加 随压痕深度的增加而降低 前者说明随

着压头尖端 曲率半径的增加
,

理想压头的面积公式

越来越偏离实际情况 后者说明随着压痕深度的增

加
,

式 中与 若有关项 的影响越来越小
,

理想

压头的面积公式越来越接近实际情况 公

司的纳米压痕仪提供的新压头标称尖端曲率半径为

、 ,

但新压头磨损较快
,

如果认为较新压头的

曲率半径为 、 ,

较旧的压头为 、
,

从图 可以看出对较新的压头
,

使用理想压头的面

积公式
,

以上压痕深度的数据误差在 以

下
,

压痕深度下的误差为 、 对于旧

压头
,

以上的误差小于
,

压痕深

度下的误差为 以上的分析可以得出

面积标定的对象应针对 以下的实验

数据 旧压头应取 以下的数据 由于大压痕

深度下试验数据偏差的绝对值较大
,

选取大压痕深

度下的实验数据反而会降低标定的精度

面积标定其影响区主要在小压痕深度
,

而对

较大压痕深度的实验结果的影响可以忽略

对于较新的压头
,

如果采用理想压头的面积

公式
,

压痕
一

压痕 深度下纳米硬度的

实验结果与大压痕深度的差异应小于
,

如果出

现非常大的偏差
,

压头尖端半径的影响不应是主要

原因 使用该方法可以区分不同影响因素

实验结果与讨论

压痕实验

使用 公司
,

在中国科学
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一一﹄
、

甲汀

州

玄

卞一一一一 , 一一

一门

院力学研 究 所非线性力学 国家重点实验室对熔融

硅
,

钨
,

铜
,

铝 种材料进行了纳米压痕实验
,

其中

熔融硅是厂家提供的标定材料 使用的面积公式为

一一州 一

影不。
卜卜川仁侧

况曰︹工
刀口

生

“ “
。 一 入三 二

。 ,

“
’

不兰

公 司给出的标定结果为 。。 沮 、
· ,

一 一
、

接触深度公式
一 尸 中的

,

测量方法使用连续刚

度法 使用应变率 若 控制进行实

验
,

得到的 种材料载荷
一

位移曲线如图 从图中

可以看出实验数据的重合性较好

了

仃

飞
‘
卞立平

,‘

十
口

寸,,
日卜办产︵川

,走
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〔冲

及奈改陌 卜改陀宁饭为
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厂
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斗

马 与 〕 岛

士

⋯一 ⋯⋯
, 。

号
,

飞十卞十
,

﹄川曰︸日曰勺山

‘ 熔融硅

,

钨

飞 , ,

图 几种材料的载菏
一

位移曲线

一一
一 一 工

“ ,‘ ,

工

〔〕

铝

。 不同材料压痕实验得到的标定参数与弹性模量

分别使用不 同材料 的压痕实验数据按照

公 司提供 的标准方法 与程 序进行接 触投 影 面 积
·

气 的系数标定
,

结果见表
,

除 是压

迄
一

出厂规定的系数
,

其它参数均是标定得出
,

加权系

数均为
,

为了比较总体效果
,

以厂家给出的面积

系
、

数 表 中的 数据 为标准
,

计算不同材料

标定得出的接触面积的标准偏差
,

结果见图 从图

, 中曲线可以看出在 以下
,

对于同一压头
,

阿样的接触深度
,

不 同材料得出的接触面积公式的

偏
·

差可 以大于 因此在小压痕深度时用

和 建议的统一的面积公式 是不合适的

一丫一犷︸
︸

一︷今
︸

一了一一一︸产份夕卜︸一

内斗于斗刁土,丰﹃
曰︸勺︸日︸勺日门︸
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三一火

扭川
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一
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曰仔只一‘尸勺
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表 由不同材料得到的面积函数系数

一
一

比记土
﹄

“叔卜东干‘辛一邵
一 一

一 一 书

一

一

一

舜群 娜翩 篇撬易月
,

,

一

‘

图 不同材料标定面积导出的熔融硅弹性模量

欲洲汉
门﹄一

管
。

芝︵
口污
﹄。代司﹄‘︸记内二

﹃
图 不同材料标定得出的面积 比较

方法标定 与 时有一个重要的假

设条件 所有材料的弹性模量 为常数
,

即 不

随压痕深度变化 若取 二 嵘 作为式

中的面积初始估计
,

因为采用 了近似的面积函数所

以弹性模量将随着压痕深度的变化而改变 因此
,

假设 为常数然后确定 了 与 的过程本质上

是利用实验数据把 随压痕深度
。

变化的曲线拟

合为 近似独立于
。

的过程 很显然
,

用标定材

料得到的
。

反算标定材料的 应非常接近常数

近似独立于 但该 用于测试其它材料的

时
,

这种独立性显然不如标定材料
,

其独立程度

依赖于该材料与标定材料的相似程度 由于熔融硅

性能稳定且实验结果争议最小
,

图

给出使用不同材料标定的面积函数得到的熔融硅的

弹性模量随压痕深度变化曲线 仅从曲线的变化趋

势可以看出 使用 自身标定得到的弹性模量随压痕

深度的变化最小
,

与 方法的假设基本吻合 由

其它材料标定得到的弹性模量各不相同 从而
,

基

于不同面积函数得到的
一

曲线也会不同

除了面积函数
,

材料本身的特性
、

表面污染
、

接

触零点的确定等都会影响实验结果 因此
,

如果要

研究诸多因素对硬度实验值的影响
,

采用一个本身

就存在问题的面积函数是不合适的 同 也曾

建议采用加载曲线的斜率而不是接触深度
,

但是获

得加载曲线斜率的过程
,

实际上隐含了材料硬度和

弹性模量与深度无关的假设 所以这种方法的结果

也不适合作为压痕硬度尺度效应的证据

在一些压痕实验中
,

确实存在着硬度与弹性模

量随压痕深度改变而变化的现象 在使用实验结果

验证新理论时
,

应该先排除掉其它因素的影响 除

了表面污染
、

接触零点确定
、

材料非均匀性
,

接触深

度和接触面积的确定也是影响压痕实验结果的重要

因素 常弹性模量的假设是 方法的基础
,

所以

由 方法测得的弹性模量随压痕深度改变而变

化的现象
,

不可直接作为新理论的依据

结 论

基于 方法的纳米压痕实验以其简单方便

获得广泛的应用
,

同时小压痕深度的硬度实验值也

引起争议 有诸多因素可能引起小压痕深度的硬度

值奇异
,

分析该问题的关键是明确众多影响因素的

影响范围
,

其中压痕接触面积的确定是一个重要环

节
,

该因素对实验结果
,

特别是小深度下的实验结

果具有重要影响 从本文的分析可以看出

实验方法及其给出的实验结果的分析

表明
,

方法在小压痕深度的适用性值得进一

步证实
,

例如式 需要进一步修正以便获得准确

的接触深度

在大压痕深度且不存在
一

时
,

使用统

一的面积公式表达
。 一 。

的关系是比较精确的
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但在小压痕深度时
,

使用统 一 的面积公式会引起很

大的误差

就压头几何形状的因索而言
,

接触面积标定

的 重点区域应在小压痕深度
,

采用大压痕深度的实

验数据反而会降低标定精度

弹性模量随压痕深度改变而变化的现象
,

是

由于采用 了对所有压痕深度存在统一 面积公式的假

设而引起的
,

不可直接作为新理论的依据

致谢 感谢中国科学院力学研究所非线性 力学

国家重 汽实验室的张泰华提供的有关实验数据
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