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摘要：以 Ｍｎ－Ｍｏ－Ｎｂ－Ｂ微合金系统为研究对象，利用动态连续刚度测量纳米压痕技术，结合低碳微合金钢中针状

铁素体组织的特点，分析针状铁素体组织的纳米硬度－位移曲线，计算针状铁素体组织的基体纳米硬度。结果表

明：针状铁素体组织的基体纳米硬度为２．１４ＧＰａ，波动为２９．３７％，与动态ＣＳＭ 方法提供的原始结果相比，通过

对特定显微组织的纳米硬度－位移曲线分析而得出的纳米硬度数据的波动显著减小。
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　　自从１９９２年Ｏｌｉｖｅｒ和Ｐｈａｒｒ提出了利用纳米压

痕技术测量硬度和弹性模量［１］，这种先进的实验技术

便被广泛地应用于微区力学性能测定和显微组织表

征［２～５］。最近，在一些纳米探针系统上引入了连续刚

度测量（ＣＳＭ）纳 米 压 痕 方 法。动 态ＣＳＭ 方 法 可 以

详细记录纳米硬度／弹性模量与压入深度的关系，从

而可以做出纳米硬度／弹性模量－位移曲线；而且动态

ＣＳＭ方法无需卸载过程，因 为 在 压 头 深 入 材 料 的 过

程中材料的力学性能被动态地测定。尽管一些研究

已经采用这种方法进行显微组织的微区力学测量［６］，
然而对这种新方法尚未有像对传统准静态方法那样

细致的讨 论 和 评 价。由 于 通 过 动 态ＣＳＭ 纳 米 压 痕

方法得到的原始数据本身出现了不一致性，因此很有

必要对这些数据进行分析和讨论。以往的研究对象

多为单晶体或高纯度金属材料，很少实验是针对具有

广泛应用价值的钢铁材料。Ｍｎ－Ｍｏ－Ｎｂ－Ｂ微合金系

统主要应用 于 管 线 钢 Ｘ１２０和 高 强 度 结 构 钢 中。由

于这种微合金钢中的组织较为复杂并且细小，因此采

用传统的维氏硬度无法对其显微组织的本征硬度进

行表征。我们选取 Ｍｎ－Ｍｏ－Ｎｂ－Ｂ微合金系统进行研

究，利用动态连续刚度测量纳米压痕技术，结合低碳

微合金钢中针状铁素体组织的特点对这种组织的纳

米硬度－位移曲线进行分析，并计算其基体纳米硬度，
得到了更加准确和可靠的结果。

１　实验方法

　　本实验的试样为低碳微合金钢，其主要化学成分
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（质量百 分 数，％）为：Ｃ　０．０８，Ｍｎ　１．５，Ｓｉ　０．３５以 及

总量约为０．８的 Ｎｂ、Ｃｕ、Ｎｉ、Ｍｏ、Ｂ等 微 合 金 元 素。
试样为圆 柱 棒 状，直 径８ｍｍ，长６ｍｍ。将 试 样 在 高

温变形模拟机Ｇｌｅｅｂｌｅ１５００上进行热力学加工，其工

艺流程如图１所示。由于机械抛光会在试样表面留

下一层严重的形变层［７］，所以采用电解抛光来去除这

一层破坏层。在电解过程中同时进行超声波振荡以

避免电解抛 光 过 程 中 点 蚀 现 象 的 发 生。最 后 用３％
硝酸酒精侵蚀样品大约１０ｓ从而暴露晶界。

图１　试样热力学模拟工艺流程示意

　　Ｆｉｇ．１　Ｓｃｈｅｍａｔｉｃ　ｄｉａｇｒａｍ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｔｈｅｒｍｏ－ｓｉｍｕｌａｔｉｏｎ

ｐｒｏｃｅｓｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｓａｍｐｌｅ

　　对试样进行了４个动态ＣＳＭ 纳米压痕实验，其

压痕位置如图２所示。随着针状铁素体（ＡＦ）晶粒的

生长，大量的碳元素和其它合金元素会从这些晶粒中

排出并富集在针状铁素体晶粒的两侧。因此，在针状

铁素体晶粒 边 缘 处 的 板 条 马 氏 体（ＭＦ）和 贝 氏 体 铁

素体（ＢＦ）含有相当数量的板间碳化物和其它硬相组

织，选择测试点１和２来测定淬火组织的基体硬度以

及板间碳化物和其它硬相组织对硬度的贡献。又由

于针状铁素体组织被认为是钢铁及焊接金属材料中

理想的显微组织，因此选择测试点３和４对其进行纳

米硬度表征。设定纳米压痕实验的最大压入深度为

５００ｎｍ，设 定 计 算 平 均 纳 米 硬 度 的 深 度 为 １００～
３００ｎｍ。在测量过 程 中，随 着 压 头 压 入 试 样 表 面，加

在试样上的 载 荷 逐 渐 增 至 最 大 载 荷１９ｍＮ。经 过 一

个最大载荷保持阶段后，对试样进行卸载从而得到试

样卸载时的纳米硬度。对试样进行６个准静态纳米

压痕实验，每两个点设定为一组，其中一个测试点在

淬火组织上，另一个测试点在针状铁素体上，这３组

的峰 值 载 荷 分 别 设 定 为２００μＮ，３５０μＮ，５００μＮ。上

述所有纳米压痕实验中的泊松比均设定为０．２５，允

许热漂移速率为０．０５ｎｍ／ｓ。

　　在定义深度范围内的平均硬度根据（１）式计算：

　　珨Ｈ ＝∑
ｉ＝ｎ

ｉ＝ｍ
Ｈｉ／（ｍ－ｎ＋１）， （１）

式中：Ｈｉ 是加载时测量的动态硬度值，（ｍ－ｎ＋１）

为定义深度范围内测量的纳米硬度数据的数量。

　　卸载时的硬度则根据Ｏ＆Ｐ方法［１，８］计算：

　　Ｈ ＝Ｐｍａｘ／Ａ， （２）
式中：Ｐ ｍａｘ为峰值载荷，Ａ为在峰值载荷处探针与试

样接触面的投影面积。

　　波动百分比为：

　　Ｆｌ＝ Ｈｍ－Ｈｎ
（Ｈｍ＋Ｈｎ）／２

×１００％， （３）

式中：Ｈｍ，Ｈｎ 为平均纳米硬度或卸载纳米硬度。

图２　试样中纳米压痕的位置

Ｆｉｇ．２　Ｎａｎｏ　ｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎ　ｌｏｃａｔｉｏｎ　ｉｎ　ｔｈｅ　ｓａｍｐｌｅ

２　结果与分析

２．１　动态ＣＳＭ纳米压痕实验的结果

　　由于弹性模量为组织不敏感的物理量，因此这里

不再考虑。表１为 动 态ＣＳＭ 纳 米 压 痕 测 量 技 术 对

试样中显微组织进行测定的原始结果。
表１　试样的动态ＣＳＭ纳米压痕实验的原始结果

Ｔａｂｌｅ　１　Ｔｈｅ　ｏｒｉｇｉｎａｌ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｄｙｎａｍｉｃ　ＣＳＭ　ｎａｎｏ　ｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎ

ｔｅｓｔ

显微组织
Ｍｉｃｒｏ－
ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ

测试点
Ｔｅｓｔ
ｐｏｉｎｔ

平均硬度
Ａｖｅｒａｇｅ
ｈａｒｄｎｅｓｓ
ｖａｌｕｅ
（ＧＰａ）

卸载硬度
Ｕｎｌｏａｄｉｎｇ
ｈａｎｒｄｎｅｓｓ
ｖａｌｕｅ
（ＧＰａ）

波动
Ｆｌｕｃｔｕａｔｉｏｎ
（％）

ＭＦ　＆ＢＦ　 １　 ４．５２　 ５．５５　 ８．４７～１０．２６

２　 ４．９２　 ６．１５

ＡＦ　 ３　 ２．４１　 ３．１３　 ４１．７０～５３．０２

４　 １．４０　 ２．０５

　　表２中纳米硬度（无论是定义范围内的平均值还

是卸载时的计算值）都较好的表征了显微组织。对于

同一个测试点，其平均纳米硬度与卸载时计算的纳米

硬度存在一定的差异；对于同一种显微组织的不同测

试点，采用同一种纳米硬度计算方法得到的纳米硬度

也存在较大差异，尤其是对于针状铁素体，测试点３
在定义深度范围内的平均纳米硬度和卸载纳米硬度

分别比测试点４高７２．２３％和５２．７４％。

８０３ Ｇｕａｎｇｘｉ　Ｓｃｉｅｎｃｅｓ，Ｖｏｌ．２０Ｎｏ．４，Ｎｏｖｅｍｂｅｒ　２０１３



表２　对纳米硬 度?位 移 曲 线 分 析 后 得 到 的 显 微 组 织 的 基 体

硬度

Ｔａｂｌｅ　２　Ｔｈｅ　ｍａｔｒｉｘ　ｈａｒｄｎｅｓｓ　ｒｅｓｕｌｔ　ｗｉｔｈ　ｔｈｅ　ｎａｎｏ　ｈａｒｄｎｅｓｓ?

ｄｉｓｐｌａｃｅｍｅｎｔ　ｃｕｒｖｅｓ

显微组织
Ｍｉｃｒｏ－
ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ

测试点
Ｔｅｓｔ　ｐｏｉｎｔ

基体硬度
Ｍａｔｒｉｘ
ｈａｒｄｎｅｓｓ
ｖａｌｕｅ
（ＧＰａ）

平均值
Ａｖｅｒａｇｅ
ｖａｌｕｅ
（ＧＰａ）

波动
Ｆｌｕｃｔｕａ－
ｔｉｏｎ（％）

ＭＦ　＆ＢＦ　 １　 ４．２８　 ４．２３　 ２．６０
２　 ４．１７

ＭＦ　 Ｒ１　 ３．６２ ＼ ＼
ＡＦ　 ３　 ２．４６　 ２．１４　 ２９．３７

４　 １．８３
ＡＦ　 Ｒ２　 ２．５９ ＼ ＼

２．２　纳米硬度?位移曲线的分析

　　从试样中板条 马 氏 体 和 贝 氏 铁 素 体 曲 线（图３）
我们可以看到两个平台及其中间出现的一个“跳跃”
现象，图３ｂ中尤为显著。而图４中只有一个平台，该
平台对应于板条马氏体的基体强度。试样中的淬火

组织中除了含有板条马氏体和贝氏体铁素体外，一般

还含有碳化物或其它析出物，而参考试样Ｒ１中基本

没有马氏体，可以推断在曲线上观察到的“跳跃”现象

是碳化物或其它硬相组织造成的。对于试样在测试

点１和２处，由 于 淬 火 组 织 板 条 的 宽 度 约 为０．１～
０．３μｍ，因此当压入深度小于１５０ｎｍ时，塑性变形区

包含较少数量的板条组织和板间的碳化物或其它相。
在这种情况下，测得的硬度数值反映基体强度。从图

３中发现试样 曲 线 的 第 一 个 平 台 对 应 的 硬 度 数 值 与

参考试样曲线上的平台对应的硬度数值处于同一个

水平，大约为３．５～４．０ＧＰａ，由此可推断试样曲线的

第一个平台对应于基体强度。然而，当探针继续深入

试样表面时，其产生的塑性区域也不断增大。当压入

深度超过２２０ｎｍ时，塑性区域就已经包含一定数量

的板条。但是，由于板条晶界为小角度晶界，它们对

硬度的影 响 不 是 很 大。当 压 入 深 度 达 几 百 纳 米 时，

Ｒ１中板条马氏体的硬度并没有增加。这与Ｏｈｍｕｒａ
等人［３，５］的研 究 结 果 是 一 致 的。在 排 除 了 板 条 晶 界

的作用后，我们认为第二个平台的出现是由板条间的

碳化物或其它硬相组织造成的。Ｒ１中的板条马氏体

比试样中的板条马氏体和贝氏体简单，而且关键的区

别在于试样中的板条马氏体和贝氏体含有一定数量

的碳化物或其它硬相组织。当压入深度足够大时，塑
性区包含了一定数量的板条，同时也不可避免地包含

一定数量的板间碳化物或其它硬相组织。因此，硬度

数值升高。于是，曲线上的第二个平台对应的硬度不

仅包括了基体强度，还包括了板间碳化物或其它硬相

组织的贡献。而 由 于Ｒ１中 高 速 淬 火 的 板 条 马 氏 体

中基本没有碳化物或其它析出物，因此就没有观察到

类似于试样的现象。

图３　试样在测试点１（ａ）和２（ｂ）的曲线

　　Ｆｉｇ．３　Ｃｕｒｖｅ　ｉｎ　ｔｅｓｔ　ｐｏｉｎｔ　１（ａ）ａｎｄ　２（ｂ）ｏｆ　ｔｈｅ　ｓａｍｐｌｅ

　　Ａ：板状马氏体或贝氏体基体平台；Ｂ：板间碳化物 或 其 它

相析出物跳变；Ｃ：板间碳化物或其它硬相析出物基体。

　　Ａ：Ｐｌａｔｅａｕ　ｆｏｒ　Ｍ　ｏｒ　ＢＦ　ｍａｔｒｉｘ；Ｂ：Ｊｕｍｐ　ｂｙ　ｉｎｔｅｒ－ｌａｔｈ　ｃａｒ－

ｂｉｄｅｓ　ｏｒ　ｏｔｈｅｒ　ｐｈａｓｅｓ；Ｃ：Ｍａｔｒｉｘ　ｉｎｔｅｒ－ｌａｔｈ　ｃａｒｂｉｄｅｓ　ｏｒ　ｏｔｈｅｒ

ｈａｒｄｅｒ　ｐｈａｓｅｓ．

图４　参考试样Ｒ１的曲线

Ｆｉｇ．４　Ｃｕｒｖｅ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ　ｓａｍｐｌｅ　Ｒ１

　　试样在测试点３的纳米硬度－位移曲线的初始阶

段出现了一个很 陡 的“跳 跃”现 象（图５ａ），这 很 可 能

是由于探针压入试样表面的区域存在孔穴所致。试

样在测试点４中，对于针状铁素体，没有观察到非常
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平稳的阶段（图５ｂ），而在参考试样Ｒ２的多边形铁素

体（ＰＦ）中观察到了一段很长的平台（图６）。因为Ｒ２
中的铁素体 的 位 错 密 度 很 低，并 且 基 本 上 没 有 析 出

物，所以它的显微组织很均匀，导致其纳米硬度在不

同的压入深度基本不变。而对于试样中的针状铁素

体组织，观察发现位错和析出物在铁素体晶粒内是不

均匀分布的，从而导致在不同深度处纳米硬度的波动

变化。

图５　试样在测试点３（ａ）和４（ｂ）的曲线

Ｆｉｇ．５　Ｃｕｒｖｅ　ｉｎ　ｔｅｓｔ　ｐｏｉｎｔ　３（ａ）ａｎｄ　４（ｂ）ｏｆ　ｔｈｅ　ｓａｍｐｌｅ
　　Ａ：空穴引起的跳变；Ｂ：针 状 铁 素 体 基 体；Ｃ：位 错 和 析 出
物的不均匀性引起的。
　　Ａ：Ｊｕｍｐ　ｂｙ　ｃａｖｉｔｙ；Ｂ：ＡＦ　ｍａｔｒｉｘ；Ｃ：Ｃａｕｓｅｄ　ｂｙ　ｉｎｈｏｍｏｇｅ－
ｎｅｉｔｙ　ｏｆ　ｄｉｓｌｏｃａｔｉｏｎｓ　ａｎｄ　ｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｅｓ．

图６　参考试样Ｒ２的曲线

Ｆｉｇ．６　Ｃｕｒｖｅ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ　ｓａｍｐｌｅ　Ｒ２

２．３　显微组织纳米硬度的确定

　　从图３～６可 见，当 压 入 深 度 小 于５０ｎｍ时 硬 度

数值非常不稳定。这可能是由于小载荷时接触面积

很小，不能被准确测定。另外，试样的表面制备会影

响表面的位错密度，从而影响较小压入深度时的硬度

数值［９］。这一不稳定阶段是普遍存在的，与显微组织

的种类无关，因此这一段不能用来计算硬度。针状铁

素体 晶 粒 的 尺 寸 一 般 为２μｍ，因 此 在 纳 米 探 针 下 面

的塑性区域通常小于针状铁素体晶粒的尺寸。而且

即使有晶界恰好位于探针下面或者在塑性区域内，与
塑性区域相关联的晶界的数量也是非常少的，晶界对

纳米硬度的影响相对很小。因此，在计算针状铁素体

基体硬度时可以不考虑晶界效应。另一方面，由于位

错反应和晶内细小析出物硬化是基体强化的重要组

成部分，因此在计算针状铁素体基体硬度时必须考虑

位错和晶内析出物对基体的贡献。

　　当纳米探针逐渐进入基体时，探针前端不均匀分

布的位错和析出物会增加硬度数值。鉴于此，应当选

择硬度数值相对稳定且能够反映位错和晶内析出物

强化作用的 深 度 范 围 来 计 算 针 状 铁 素 体 基 体 硬 度。
对于测试点３和４，用于计算针状铁素体基体硬度的

深度范围分别为８０～３２５ｎｍ和１８０～３９０ｎｍ。这 些

深度范围都用灰色标示于图５中。从针状铁素体和

５８０℃等温转变铁素体的基体硬度的计算结果（表２）
可以看出，与原始结果的波动值相比，经过对纳米硬

度－位移曲线分析后的结果的波动值降低了。这表明

对针状铁素体纳米硬度－位移曲线的分析有助于确定

其基体硬度。另外，表２中测试点３和４的纳米硬度

数值的差异是由于探针压入区域的位错和析出物密

度不同导致的。表２中的铁素体的纳米硬度并不比

针状铁 素 体 低，这 主 要 是 由 于 Ｒ２中 的 铁 素 体 为

５８０℃等温转变的相变产物，其硬度值与在该温度形

成的针状铁素体应该基本一致。

３　结论

　　利 用 动 态ＣＳＭ 纳 米 压 痕 技 术 测 量 低 碳 微 合 金

钢中显微组织的纳米硬度，在针 状 铁 素 体 纳 米 硬 度－
位移曲线上没有观察到显著的平台，这是由于在针状

铁素体晶粒内位错和析出物是不均匀分布的。因此

在针状铁素体纳米硬度－位移曲线上选择计算基体强

度的平台应当是较平稳的，并且能够较充分地体现晶

粒内位错和析出物对基体强度的贡献。在本实验中，
针状铁素体组织的基体纳米硬度为２．１４ＧＰａ，波动为

２９．３７％，与动态ＣＳＭ方法提供的原始结果相比，经

过对特定显微组织的纳米硬度－位移曲线分析而得出

的纳米硬度数据的波动显著减小，这表明我们对曲线

采用的分析方法对确定显微组织的基体纳米硬度很

有帮助。
（下转第３１５页Ｃｏｎｔｉｎｕｅ　ｏｎ　ｐａｇｅ　３１５）
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