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摇 表面质量控制及检测

纳米压痕技术在材料力学测试中的应用
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(1. 河北工业大学 材料科学与工程学院, 天津 300130;
2. 装甲兵工程学院 装备再制造技术国防科技重点实验室, 北京 100072;

3. 哈尔滨工程大学 材料科学与化学工程学院, 哈尔滨 150001)

摘摇 要: 近年来,材料纳米级力学测试日益引起广大研究者的重视。 纳米压痕仪凭借极高的载荷和位移

分辨率,广泛应用于材料表面的微纳米级力学性能的测试,包括硬度、弹性模量、塑性应变、薄膜界面结合

强度以及材料疲劳特性等。 综述了几种纳米压痕和纳米冲击技术测试材料力学性能的方法和原理,介绍

了纳米压痕技术在材料力学性能测试方面的若干先进应用实例及其测试机理,以及原子力显微镜和扫描

探针显微镜在力学测试方面的原理和应用。 最后,提出了纳米压痕仪存在的若干问题,并对纳米压痕技

术的发展进行了展望,认为纳米压痕技术结合有限元模拟建立材料疲劳断裂模型,是纳米压痕在力学测

试方面发展的必然趋势。
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Application of the Nanoindentation Technique in Material Mechanics Test

JIN Qiao鄄ling1,2, LI Guo鄄lu1, WANG Hai鄄dou2, LIU Jin鄄na2,3, ZHANG Jian鄄jun1

(1. School of Materials Science and Engineering, Hebei University of Technology, Tianjin 300130, China;
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ABSTRACT: Nanoscale mechanical testing has attracted increasing attention of researchers in recent years. Nanoindentor is wide鄄
ly used in micro / nanoscale mechanical testing of material surface due to its high loading and displacement resolution, including
hardness, elasticity modulus, plastic strain, combinative strength of film interface and fatigue properties of materials. In this pa鄄
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per, the methods and principles for several kinds of material mechanical property tests using nanoindentation and Nano鄄impact tech鄄
niques were reviewed. Then many advanced applications of nanometer indentation technology in material mechanical property tes鄄
ting and its test mechanism were introduced, as well as the application and principle of atomic force microscopy and scanning probe
microscopy testing in mechanical testing. Finally, the author put forward several existing problems of nanoindentor, and prospected
the development of nanoindentation. It was found that establishment of material fatigue fracture model by nanoindentation technique
in combination with the finite element simulation is the inevitable development trend of nanoindentation in mechanical testing.
KEY WORDS: nanoscale mechanical testing; nanoindentor; testing principles; mechanical property; fatigue failure

摇 摇 随着材料科学的发展,多种多样的微纳米尺度材

料广泛应用于工业、国防以及航空领域。 微纳尺度材

料主要是指几何尺寸或基本单元在几十纳米或几十

微米内的材料[1]。 基于尺寸的限制,该类材料不能由

宏观块体材料的知识体系推出,并且该类材料一般在

多场耦合条件下服役,这些因素导致其力学测试难度

加大。 材料的力学测试是一项重要的内容,包括硬

度、弹性模量、塑性应变,薄膜界面结合强度以及材料

疲劳特性。 在传统力学测试无法满足的情况下,寻求

更先进的力学测试方法成为广大学者关注的内

容[2—5]。 人们发明了很多纳米级力学测试的仪

器[6—14],例如纳米压痕仪、原子力学显微镜和扫描探

针声学显微镜等。 其中,纳米压痕仪凭借其高分辨

率、操作方便等优点广泛应用在材料的微区力学测

试。

1摇 纳米压痕仪

20 世纪 80 年代,美国 NanoInstruments 公司最早

研制纳米压入技术,纳米压痕仪实现了对试样加载的

同时测量其变形,通过反馈系统控制载荷与压入深

度。 系统中的各类组件实现了低载荷量程高分辨力、
接触刚度动态测量以及法向力和切向力的连续变

化[15]。 纳米压痕仪可以测试硬度、弹性模量随压入

深度的变化,实现了材料硬度、弹性模量、界面结合强

度、疲劳参数等多项力学测试。 纳米压痕仪测试对材

料的压痕属于微纳米级,几乎可看作是无损测试;同
时,纳米压痕仪因其具有高的载荷位移分辨率,满足

了纳米级力学测试的需要,大大提高了实验精度。 针

对纳米压痕仪的特点,近些年国内外出现了大量扩展

纳米压痕仪应用方面的研究。 例如,对三硝基甲苯

(TNT)单晶、Si 单晶[16—17]某一晶面上的压入硬度、压
入模量进行测试,比较不同工艺下生产的单晶产品性

能;利用纳米压痕从纳米尺度分析碳纳米管对材料的

强化效果和机理,进而得出材料宏观力学性能;采用

纳米压痕法测量材料的蠕变速率敏感指数[18—21],其

高的载荷和位移分辨率,为材料室温蠕变的性能研究

提供了可能,该方法简单可行,受材料及构件形状和

体积的影响较小,测量精度高。 此外,纳米压痕仪对

薄膜性能测试应用广泛[22—27]。 例如利用纳米压痕仪

测量薄膜厚度,所得加卸载曲线中对应膜厚深度存在

一个平台,即平台效应,该平台对应的深度基本与膜

厚相当。 纳米压痕仪定性测量薄膜结合强度,随着压

入深度的增加,硬度和模量更接近于基体,若样品硬

度和模量曲线变化大,则说明膜基变形协调性差,薄
膜与基体结合度低。

1. 1摇 硬度及力学性能测量

纳米压痕仪解决了传统力学测试方法达不到的

纳米级尺度,能够对单晶、微机电等尺寸较小的材料

进行硬度测试[28—32]。 在传统硬度试验中,压痕的面

积是残余接触面积,是由压痕形状测量出来,不可避

免造成测量误差和实验误差。 而纳米压痕中的接触

面积 A 是由面积函数 A = f(h,c)求得,其结果更加精

确。 例如,通过纳米压痕测量不同位置的电解质膜氧

化钇稳定氧化锆(YSZ)的弹性模量和硬度,载荷鄄位
移曲线如图 1 所示[33](A1 到 A6 的深度逐渐增加)。

图 1摇 纳米压痕载荷鄄位移曲线[19]

Fig. 1 Experimental indentation force鄄displacement curves

由图 1 可知,从 A1 到 A6 相压入相同深度所需的

载荷逐渐缩小,即硬度逐渐变小,这说明基底的硬度
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小于膜的硬度。 膜基硬度相差越大,在使用过程中越

易产生应力,加速系统的疲劳失效。 该实验不仅定性

判断了生产和使用过程中膜基硬度比,而且实现了对

薄膜疲劳特性的研究。

1. 2摇 塑性应变和塑性应变率的测量

纳米压痕不但可以获得较为精确的硬度和弹性

模量,还可以通过硬度得到材料的塑性应变和塑性应

变率[34],AtkinsandTabor 首先从硬度估计中获得应

变,其关系见式(1) [35]:
H=CF滓R (1)
式中:H 为硬度,CF 为曲线曲率,滓R 为压头的圆

锥角。
但许多研究者表示在弹塑性材料的压痕试验中

屈服应力与加载曲线有关,通过推导得出了关系式:

CL =滓R装1
E*

滓
æ

è
ç

ö

ø
÷

R
(2)

式中:CL 为加载曲线,乇1 为无量纲函数,E*为弹

性材料的弹性模量,滓R 为压头的圆锥角。
Liva Rabemananjara 在关于硬质粘塑性材料的塑

性应变和塑性应变率的研究中[34],分别用硬度和压痕

曲线来表示材料的塑性应变和塑性应变率。 实验中采

用圆锥压头的纳米压痕仪,结合 ABAQUS 软件有限元

模拟加密系统研究应力和应变。 其中,压头被认为是

完全的硬固体,圆锥角 兹=70. 3毅,压头与材料表面的接

触用摩擦库伦模型 滋 =0. 1,压入试验的运动学表示为
觶h / h=5. 585 s-1。 根据加卸载曲线和接触硬度并结合有

限元模型得出硬塑性材料的塑性应变,见式(3):

着RP =exp 鄣
鄣n ln Hæ

è
ç

ö

ø
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ë
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鄣nln
æ

è
ç

ö

ø
÷H (3)

式中:着RP为塑性应变,K 为体积模量,n 为硬化参

数。 在硬度与应变关系的研究中,通过压入每一个硬

化参数 n 值计算塑性应变,如图 2 所示[35]。
由图 2 知对低于 0. 15 的 n 值,斜率与 Chaudri 理

论[36]一致; n = 0. 28 ~ 0. 38 时,与 Tabor 的线性结

论[35]一致。 所有 n 值得到的塑性应变在 Tabor 和

Chaudri 估计值之间变化。
由于压痕周围应变场的不均匀,使压痕数据估算

材料的内在性能变得困难。 在该研究中,由平均压力

和加载曲线计算的塑性应变和塑性应变率均有差异,
并且塑性应变率由圆锥压痕引起,并与之成正比。 该

工作通过纳米压痕测硬度延伸出来的塑性应变的研

究,进一步拓宽了纳米压痕仪的测试范围。 但是该实

验只在半圆锥角为 70. 3毅条件下进行,得出的实验数

图 2摇 硬化过程的塑性应变的变化[21]

Fig. 2 Variation of the representative plastic strain during the
hardening process

据较单一,无法研究不同圆锥角下的塑性应变和塑性

应变率,若加入多圆锥角的研究实验并考虑摩擦因素

进行试验会有更多的发现。

1. 3摇 纳米压痕表征薄膜开裂行为

由于尺寸的限制,传统线弹性破坏力学测试方法

不容易获得薄膜的断裂行为。 为此,很多研究学者采

用纳米压痕法来研究薄膜的开裂行为[37—39]。 在对硅

基质碳薄膜进行纳米压痕实验时,圆锥压头压入产生

了环状裂纹,立方压头压入则生成了放射状裂纹。 在

布氏压头压入玻璃基体的碳薄膜的实验中,研究者观

察到相框状和放射状裂纹。 还有学者通过等离子沉

积法制出聚醚醚酮基体上的非晶碳薄膜,用来研究软

基硬质薄膜布氏压头下的压痕开裂行为,先后产生了

放射状裂纹和相框状裂纹。 这些研究均表明压头的

形状和裂纹的形状有关,据调查在裂纹形成机制与压

头形状关系方面的研究还较少。
近些年硬膜软基材料应用较为广泛,硬质薄膜可

以提高软质基体的抗磨性、抗冲击性等。 但是硬质薄

膜易断裂失效,所以研究硬膜软基的断裂力学行为显

得尤为重要。 在布氏压头压入聚醚醚酮基体的非晶

碳薄膜实验中,采用了 ABAQUS 软件进行三维有限元

模拟分析压痕过程中应力的演变。 分别在膜基弹性

模量比为 2. 33,13. 95 和 41. 86 的样品上进行载荷为

8. 5 mN 和 20. 5 mN 的压痕实验,获得载荷深度曲线,
并用蔡司超加速场发射扫描电子显微镜观察裂纹形

状。 发现随着载荷的加大,先后产生了放射裂纹和相

框状裂纹,如图 3 所示[38]。
如图 3a 所示,在载荷为 8. 5 mN 时的布氏压痕试

验的载荷深度曲线中,发现曲线有突跃现象,这与放射
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图 3摇 裂纹的形成[38]

Fig. 3 Formation of the cracks

状裂纹的萌生有关。 随着载荷的增大,相框状裂纹出

现,并且裂纹之间不交叉。 然而在载荷为 20. 5 mN 并

形成相框状裂纹的载荷深度曲线中没有观察到突跃

现象,而且裂纹比图 3b 中长很多。
该实验实现了对 PEEK 基非晶碳薄膜的裂纹生

成、扩展及分布的研究。 与传统的测试相比,实现了

小尺度材料的断裂测试,操作便捷。 更为重要的是,
它可以实现接触刚度的动态测量,并结合扫描显微镜

观察随着压入深度的增大裂纹的变化情况。 据研究,
在裂纹生成机制与压入载荷、压头形状关系的工作较

少,所以在纳米压痕研究薄膜断裂失效的工作还有待

深入研究。

1. 4摇 残余应力的测量

表面工程中,薄膜和涂层材料的断裂失效源于高

应力集中部位。 薄膜和基体的热膨胀系数,硬度和弹

性模量的比值越大,越容易产生残余应力和高应力集

中区,加速薄膜与基体的剥离、断裂,为此,需要对残

余应力进行研究[40—41]。 用纳米压痕和划痕试验研究

残余应力作用下 SiN 的力学性能和薄膜的界面粘结

能[42]。 实验中减少残余压应力并增加拉应力,界面

结合能从 1. 8 J / m2 下降到 1. 5 J / m2,发现残余压应

力可以钝化裂纹,抑制裂纹的扩展,而拉应力则会促

进裂纹的扩展。
赵翔[33]等用纳米冲击方法研究了半电池结构

NiO鄄YSZ / YSZ 不同位置的载荷位移曲线和残余应力。
膜基体系由制备温度冷却到室温时,考虑残余应力简

单薄膜结构的屈服强度模型,热膨胀系数不同和变形

程度不同而产生的应力为:

滓r =
E(琢2-琢1)驻T

1-自 (4)

式中:滓r 为应力,E 为薄膜的弹性模量,琢1 和 琢2

分别为薄膜和基体的热膨胀系数,驻T 为室温和制备

温度之差。
残余压痕形貌的对比试验中,分别在无残余应力

与有残余应力两种情况下得到压痕形貌,如图 4 所

示[33]。
由图 4 可以看出,有残余应力的压痕最大深度达

到了 213. 7 nm,而无残余应力的压痕最大深度仅为

161. 7 nm;每一次卸载后,有残余应力的压痕体积均

较大。 由此可知,纳米冲击的压痕形貌与膜基系统的

残余应力有关。
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图 4摇 残余应力对残余压痕形貌的影响[33]

Fig. 4 Effect of residual stress on residual indentation morpholo鄄
gy: a) Without residual stress; b) With residual stress

纳米级动态载荷测试技术,为残余应力的研究提

供了新手段[43—44]。 纳米压痕法可以准确地获得复杂

成分材料的应力常数,压痕试验中的压入载荷、压入

深度和压痕体积等压痕参数可以判断薄膜和基体有

无残余应力的存在。

1. 5摇 材料疲劳

疲劳失效是工程构件最主要的失效模式[45]。 薄

膜和涂层材料由于其服役条件的特殊性,往往会承受

不同形式的疲劳载荷,例如等幅循环载荷,变幅循环

载荷以及随机载荷[46]。 研究表明,材料在重复低载

荷的状态下长期服役,容易产生疲劳断裂,这是损伤

逐渐累积的结果。 在损伤累积的过程中,载荷幅度与

载荷的循环次数共同作用使应力集中处的裂纹萌生、
扩展并最终导致失效。 而且,由于尺寸的限制,薄膜

的疲劳断裂行为不易通过线弹性破坏力学测试方法

得到。 因此,为了实现对薄膜和涂层材料疲劳寿命的

预测,必须寻求新的方法对疲劳机制进行探究。
Beake 开创了纳米冲击模拟疲劳载荷的方法,随后大

量学者做了相关的工作[47—53]。
在纳米冲击法表征 316L 不锈钢溶胶凝胶涂层疲

劳行为的实验中,纳米冲击测疲劳的原理如图 5 所

示[47]。 通过在不同加速荷载下进行冲击试验,用深

度表示载荷大小和冲击次数,得到一个等高线图,如
图 6 所示[47],由图 6 可知材料的冲击疲劳性能可以

克服很宽范围的冲击载荷。 结果表明,纳米冲击试验

能够较好地表征涂层表面的疲劳特性,并在一定程度

上证实了冲击次数和冲击载荷与疲劳失效的定性关

系,但是在定量分析上还有待进一步的研究。
Beake 用过滤阴极真空电极沉积法制备四面体非

图 5摇 纳米冲击试验原理[47]

Fig. 5 Schematic of micro materials nanotest pendulum with im鄄
pact solenoid after Muir wood

图 6摇 深度鄄载荷鄄冲击次数的等高线分布[47]

Fig. 6 Average multiple impact rest depths as a function of load
and impact number

晶碳薄膜,在 5 ~ 80 nm 之间的不同厚度的薄膜上进

行纳米冲击试验,发现随着膜厚的增加,抗冲击断裂

能力降低。 并提出薄膜的失效机制:1)初级阶段,塑
性应变引起的裂纹在表层的成核;2)冲击深度几乎不

变时的进一步形核和表层裂纹的扩展;3)裂纹的合

并、长大和薄膜的断裂;4)重复荷载下,薄膜失效。 在

纳米压痕设备对 M42 工具钢涂层进行分层疲劳性能

和涂层失效的实验中[54],采用磁控溅射法分别制备

了厚度为 6 滋m 的非晶碳薄膜(a鄄C),2. 5 滋m 的氢化

的类金刚石薄膜(a鄄C 颐H)和 2. 8 滋m 的 CrAlTiN 镀层。
实验中采用金刚石角锥压头在距表面 15 滋m 处加速

产生不同载荷 1,5,15 mN。 相应的冲击能量分别为

15,75,225 nJ。 间歇性载荷为每 4 秒一次,总时长

1800 秒,每个样品上不同位置重复十次实验。
裂纹随着纳米冲击实验的变化情况如图 7 所

示[50],以冲击裂纹数量来表示断裂概率,并用 P( f)=
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n / (N+1)表示裂纹概率。 其中,N 为样本总数;n 表

示产生第 n 个裂纹。 由图可知随着冲击数量的增加,
裂纹概率呈非线性上升,随着冲击载荷的增加,裂纹

概率加速上升。 特别是随着冲击力度达到 15 mN 时,
首次冲击下 a鄄C 颐H 和 CrAlTiN 涂层就产生了约3. 6%
的裂纹。 CrAlTiN 涂层受冲击载荷大小的影响更明

显,随着冲击载荷的增大,CrAlTiN 涂层由不易产生裂

纹到初次冲击就产生裂纹。 而 a鄄C 涂层受冲击力影

响不大,均在冲击次数大于 100 时开始产生裂纹,一
旦产生裂纹,a鄄C 薄膜涂层的裂纹便增加很快。 根据

Ben D. Beake 的实验可以优化涂层设计并对应服役

条件选择合适的涂层。

图 7摇 由每个样品的冲击数量来估计断裂特性[50]

Fig. 7 Estimated fracture probabilities vs. number of impacts for
each sample

纳米冲击试验模拟了重复载荷下涂层疲劳失效,
该方法简单易行,能定性给出 a鄄C,a鄄C 颐H 和 CrAlTiN
涂层的冲击力度、冲击次数和材料疲劳断裂的定性关

系。 但是该方法没有系统给出三者的定量关系,也没

有给出材料断裂的力学模型,所以纳米冲击试验测疲

劳还有待更多学者的探究。

2摇 其他纳米级力学测试仪器

除纳米压痕仪外,纳米级力学测试仪器还有原子

力显微镜(AFM)和扫描探针显微镜(SPM)。 原子力

显微镜作为微纳米尺度的材料力学测试的一种仪

器[55],具有高的横向和纵向分辨率,当探针弹性变形

时,所加载荷可以变化。 原子力学显微镜是使用一个

一端装有尖针的微悬臂,通过扫描中微悬臂的形变得

出样品与针尖相互作用力,根据反馈系统使样品与针

尖间作用力恒定,通过监测器电压控制扫描位置[56]。
利用原子力学显微镜可以测得悬臂梁的弹性系数,测
量原理如图 8a 所示[55]。 先将弹性系数待测的悬臂

梁压入硬基底获得其总形变量 啄tot,然后将待测悬臂

梁与参考悬臂梁(弹性系数已知)相互接触获得在参

考悬臂梁上的形变量 啄test,如图 8b 所示[55]。

图 8摇 已知参考悬臂梁测试未知悬臂梁的弹性系数的方法[55]

Fig. 8 A schematic illustration of measurement method through
force vs. distance measurement of a test cantilever

获得待测悬臂梁的弹性系数见式(5) [57—58]:

k= kref
啄tot-啄test

啄testcos 兹 (5)

式中:啄tot为硬基底总形变量,啄test为参考悬臂梁上
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的形变量,兹 为两个悬臂梁之间的夹角,kref为参考悬

臂梁的弹性系数。
该技术应用于航空航天材料、纳米级薄膜以及光

学薄膜表面粗糙度的检测。 而且原子力学显微镜对

样品导电性不作要求,生物材料和有机材料等绝缘体

同样可以得到高分辨率的表面形貌图。 但是原子力

显微镜对表面粗糙度高的材料不适用,并且现在技术

还无法做到利用原子力学显微镜直接对材料进行有

效的表征和综合分析,现阶段只是利用原子显微镜某

些功能进行测试。 在今后的研究上可以侧重测试设

备和分析软件方面,以完善原子力学显微镜的功能。
基于原子力显微镜微悬臂梁震动发展起来的扫

描探针显微术也是一种纳米力学表征方法[59]。 它可

以实现对材料表面微区弹性性能表征,定性分析材料

由于弹性模量不同而形成的微结构,并进行非破坏性

的高分辨率成像,但是成像速度较慢。 例如,利用扫

描探针显微术可以获得铁电单晶的铁电畴结构高分

辨率的畴结构像。 由此可见,在材料力学性能,尤其

是弹性力学测试方面扫描探针显微术具有很大的应

用潜力。

3摇 问题及展望

纳米压痕技术仍然是应用较广泛、测试内容较丰

富的力学测试方法。 纳米压痕硬度计凭借其高分辨

率、连续载荷和位移的测量,以及操作简单等优点,能
够有效地测量硬度、弹性模量、塑性应变,薄膜界面结

合强度以及材料疲劳等性能,技术和理论都相对成

熟。
纳米压痕技术的发展过程中也发现很多问题。

首先,纳米压痕仪在静电驱动模式下,能够精确地给

出力和位移,有较大的载荷范围,但在低载荷下精度

较低。 其次,O&P 法对于压痕凹陷严重的薄膜会使计

算的接触面积偏大,导致硬度模量值偏小;对于压痕

突起较严重的的薄膜会使计算的接触面积值比真实

值偏小,导致硬度模量值偏大。 此外,采用尖型压头

的纳米压痕仪无法准确压在微纳颗粒顶部,产生“滑
针冶或“偏针冶,使实验成功几率降低。 在纳米压痕仪

测量断裂韧度方面,维氏压针锥角较大,产生的应力

小,不易产生裂纹。 对于上述问题,应适当增长压入

时间,使压痕形状更接近于压头尺寸,使压痕塑性变

形占较大比重,以得到更为精准的接触面积。 为实现

压头对样品表面的精确对准,可以较多采用圆形压头

或者平面压头,减少尖端对尖端而产生的滑针现象。
断裂韧度的测量上,由于立方角压针的等效锥角较

小,产生的应力较大,更易产生裂纹,可多采用立方角

压针。
除了纳米压痕仪本身存在的不足外,在测量疲劳

断裂性能方面,还未建立较为成熟的有限元模型。 今

后纳米压痕结合有限元模拟建立材料疲劳断裂的模

型,做到科学、精确测试是纳米压痕在力学测试方面

发展的必然趋势。
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