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摘要 : 为了测量双层铬的界面软铬层力学性质 ,提出了化学腐蚀基体法 ,通过溶解掉基体制备没

有基体支撑的自由铬层 ,将在横截面内线状显示的界面转化为界面表面 (铬层与基体相连接的

面) ,避免了横截面不能显示界面表面的缺点。对界面表面进行纳米压入实验和借助于表征薄

膜力学性质的表面压入能量法 ,测得了描述界面软铬层力学性质的弹性模量和压入弹、塑性功

等参数。
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0　引言

由于铬的低摩擦系数和高熔点以及耐腐蚀等优点 ,利用电镀手段得到的镀铬层在工业中得到了广

泛的应用[1 ] ,但铬层从基体上剥落成为影响铬层寿命的主要因素[2 ]。为了提高铬层和基体之间的界面

结合强度 ,往往在基体上先镀一层软铬再镀硬铬 ,形成双镀铬层结构。硬铬层起到对基体的保护作用 ,

软铬层的存在则是为了增加界面结合强度[3 ]。软铬层的组织结构和力学性质一方面受到基体和电镀工

艺参数的影响 ,另一方面 ,它又影响着铬层和基体之间的界面结合强度[4 ]。

众所周知 ,影响界面结合强度的主要因素有界面材料的组织结构和力学性质[5 ]等 ,为此 ,为了描述

软铬层对界面结合强度的影响 ,文献[ 6～8 ]对它的组织结构进行了广泛的研究。利用先进的材料微观

结构分析仪器 ,结合离子束刻蚀法[ 6 ]在横截面内对其结构进行分析以及化学溶解基体法[7 ,8 ]对其界面表

面组织形貌进行研究 ,结果表明 :软铬层是由晶粒尺寸在 30～40纳米之间、致密的以及存在网状初始裂

纹、垂直界面的柱状晶微观组织组成 ,但对其力学性质的描述尚未见到报道。其原因是 :由于软铬层处

于硬铬层和基体之间 ,传统的拉伸[ 9 ]、弯曲[10 ]法测得的是整个涂层 (薄膜)的平均力学性能 ,为此通过上

述方法 ,将软铬层的力学性质从测试结果中提炼出来很难甚至无法实现。利用目前广泛被使用的涂层

(薄膜)表面纳米压入法[11 ]测量软铬层的力学性质 ,存在同拉伸、弯曲得到的硬铬层和软铬层同样的问

题 ,很显然也不现实 ;利用横截面压入测量软铬层的力学性质 ,由于软铬层的厚度很小和铬层的硬度与

基体有很大差异 ,压头也很难定位 ,测量结果也要受到基体和硬铬层的影响 ,为此利用现有方法很难实

现对软铬层的力学性质进行测量。

为了测量界面软铬层的力学性质 ,本文提出化学腐蚀基体法 ,通过溶解掉基体 ,将铬层制备成没有

基体支撑的自由铬层 ,软铬层的界面 (与基体相连接的表面)完全显示出来 ,将在横截面内以直线形式表

达的界面转换成以平面形式出现的界面 (将此时的界面称之为界面表面) ,对该界面表面进行纳米压入

3 收稿日期 : 2007201211 ; 修订日期 : 2007206222

基金项目 : 本文研究得到了国家自然科学基金 (50471087 ,50531060)的资助

通讯作者 : 张国祥 (1963 - ) ,男 ,博士生 ,副教授。研究方向为涂层制备与力学性能测试。



© 1994-2010 China Academic Journal Electronic Publishing House. All rights reserved.    http://www.cnki.net

实验 ,借助于用硬度、弹性模量、压入弹、塑性功表征薄膜力学性质参数的方法[12～15 ]来评价软铬层的力

学性质。

1　试件制备与纳米压入实验

1. 1　试件制备

1. 1. 1　双层铬制备

基体材料为调质态的 30CrNi2MoVA钢。试样的规格为 : 20mm×20mm×15mm小试样。对这些

小试样的表面进行研磨和抛光。电镀前处理和电流参数分别是 :前处理为阳极酸洗和阳极腐蚀 ;镀软、

硬铬的电流分别是 86～105A和 120～135A。利用化学腐蚀法[16 ] ,得到了图 1所示的双铬层结构 ,其软

铬层厚度和硬铬层厚度分别为 20μm和 150μm。

1. 1. 2　自由铬层制备

如图 2所示 ,化学腐蚀基体法制备自由铬层的原理是 :根据镀铬层和钢基体化学性质不同的特点 ,

选择仅能溶解掉钢基体、对铬层没有影响的硝酸酒精溶液 ,制备自由铬层。具体方法是 :利用线切割设

备在靠近镀铬试样的表面切下规格为长 15mm、宽 5mm、厚 0. 5mm的薄片试样。利用充足的硝酸酒精

溶液 (体积比为 1∶3)把上述薄片试样的钢基体溶解掉 ,界面表面完全暴露出来。为了消除界面表面粗

糙度对测量精度的影响 ,对界面表面进行抛光处理。同时为了避免抛光对残余应力释放的影响 (残余应

力释放导致自由铬层变形) ,在抛光之前 ,用粘结剂将硬铬层表面粘结在硬质固体上。

1. 2　纳米压入实验

1. 2. 1　实验参数选择

为了保证测量精度和有足够的塑性变形 ,采用 Berkovich 压头[17 ]、型号为 M TSNano Indenter XP

System纳米硬度仪对界面表面进行压入实验。由于软铬层的厚度为 20μm ,为了避免硬铬层对软铬层

力学性质测量精度的影响 ,根据压入深度至少小于薄膜厚度十分之一的原则[13 ] ,采用控制位移加载法

以便控制最大压入深度 ,其实验参数见表 1。
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表 1　实验参数

Tab. 1　Experimental parameters

加载方式 最大压入深度 (nm) 加载速度 (nm/ s) 泊松比

控制位移 200 0. 05 0. 21

1. 2. 2　测试基本理论

软铬层的弹性模量由如下公式[17 ]给出 :

E3 =
dp
d h

1
2 hp

1
β
π

24 . 5
(1)

式中 E3是复合弹性模量 ,由压头 ( E1 )和试件弹性模量 ( E)给出。它们之间关系为 :

1
E3 =

(1 - v2 )
E

+
(1 - v′2 )

E1 (2)

式中 :β是与压头形状有关的参数 ,对于三棱锥型的 Berkovich 压头 ,β= 1. 034[13～15 ]。ν表示泊松比 ,尖

端曲率半径在 50～100nm之间[17 ]。

图 3　计算模型示意图

Fig. 3　Sketch map of calculated model

利用压入弹、塑性功等参数表征薄膜力学性

质的能量方法[13～15 ] ,对软铬层的其它力学性质

参数 (硬度、弹、塑性压入功)进行测量表征。

如图 3所示 ,将加载载荷 PL 对压入深度进

行积分 ,可得总压入功为 :

w =∫
hmax

0

PL d h (3)

卸载曲线 PU对压入深度进行积分 ,可以给出可

逆的弹性功 (W E)为 :

W E =∫
h max

h r

PU d h (4)

　　压入时的塑性功是总压入功与弹性功之差 ,

具体表现为图 3 所示的载荷 - 压入曲线的阴影

部分面积 ,具体数值由公式 (5)给出 :

W p = W - W E (5)

　　利用公式 (6)的压入塑性功与硬度之间关系 ,计算硬度 H :

H =
k P3

m

9W 2
p

式中 : k = 0. 0408 ; Pm 是最大压入载荷。

2　测量结果

图 4、图 5分别给出了典型的实验载荷 - 位移曲线和扫描电镜的压痕形貌。利用上述测量理论中

的公式 ,可得界面软铬层的力学性能参数 (见表 2所示) 。
表 2　实验结果

Tab. 2　Experimental results

W (10 - 12J ) W P (10 - 12J ) W E (10 - 12J ) Pm (mN) H ( GPa ) E( GPa)

7093. 7 2288. 9 4804. 8 27. 6 18. 2 268. 9

726第 5期　　　　　　　　　　　张国祥等 : 测量界面软铬层力学性质的纳米压入法



© 1994-2010 China Academic Journal Electronic Publishing House. All rights reserved.    http://www.cnki.net

3　讨论

1) 由上述实验过程可知 :利用化学腐蚀基体法 ,可将界面表面显示出来 ,使原来的铬层/基体结构

转化成没有基体支撑的自由铬层。由于铬层是双层结构 ,所以自由铬层又可以看成以硬铬层为基体、软

铬层为薄膜的新的薄膜/基体结构 ,这时的薄膜表面实质为界面。对软铬层的力学性质测量就和传统的

表面纳米压入法测量薄膜力学性质的过程相一致。

2) 本文仅是对软铬层的力学性质作了初步测量 ,主要介绍的是利用化学腐蚀法去掉基体 ,形成易

于压入测量的界面表面。对如拉伸强度、应力 - 应变曲线的力学性质的进一步测量是纳米压入法测量

软铬层下一步要开展的工作 ,也是验证该方法准确性所必须的。

3) 为了避免硬铬层对测量精度的影响 ,一是在实验过程中 ,应该先确定软铬层的厚度 ,再根据避免

基体力学性质影响薄膜测量结果的十分之一原则[ 13 ]确定压入深度 ;二是尽量减少测量表面的粗糙度 ,

关于表面粗糙度对测量精度的影响和修正在文献[ 16 ]中做了详细分析。考虑自由铬层界面表面的粗糙

度等因素对测量精度的影响 ,是提高测量精度需要开展的下一步工作。

4) 如图 5所示 ,自由铬层的界面表面上的压痕形貌为正三角形 ,且压痕明显大于压入图 4 的压入

深度 ,其原因是 Berkovich压头的压痕面积与压入深度平方成正比关系[17 ] ,为此压痕面积明显要大于压

入深度。

5) 文献[12～15 ]对利用压入法评价块体材料和薄膜的力学性质做了做了详细分析 ,为了进一步讨

论该方法的可行性 ,本文将所测软铬层的弹性模量与块体材料铬的弹性模量进行了比较。块体为

280 GPa[18 ] ,而本工作测量结果是 268. 9 GPa ,其误差是 4 %。产生误差的原因可能是材料形成的方法不

同 (前者是用粉末冶金的方法制备的)和测试方法不同 (前者是拉伸法) 。尽管存在一定的误差 ,但仍然

在工程测量允许范围内 ,故该方法是可行的。

4　结论

1) 利用化学腐蚀法溶解掉基体 ,可以将软铬层的界面完全显示出来 ,形成易于表面压入测量的界

面表面。

2) 所测量的界面软铬层的力学参数 ,弹性模量、纳米硬度、压入弹性和塑性功为 268. 9 GPa、18. 2

GPa、4804. 8×10 - 12J 和 2288. 9×10 - 12J。

3) 该方法也适合于其它涂层界面层的力学性质测量。
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Mechanical Property Measurement Of Interfacial Soft Chromium
Layer Based On Nano2Indentation Method

ZHAN G Guo2xiang1 ,2 ,3 , L I Huai2xue1 ,3 , ZHAN G Kun1 , L UO Geng2xing1

(1. Institute of mechanics , China academy of sciences , No. 15 Beisihuanxi Road , Beijing 100080 , China ;

2. School of material science and engineering ShangDong university of technology , Shangdong 255000 , China ;

3. Graduate School of china academy of sciences ,Beijing 100080 , China)

Abstract :In order to measure mechanical p roperties of interfacial sof t double chromium layer , t he

met hod of chemically etching subst rate is p resented. A f ree chromium coating without supporting

subst rate is p repared t hrough dissolving subst rate. The interface displayed in line mode in cross2
section is changed into interfacial surface , which is an interface between Cr2coating and subst rate.

Thus , t he disadvantage t hat interfacial surface is not displayed in cross2section is avoided. The

mechanical p roperties , such as elastic modulus , elastic and plastic work of indentation are measured

by nano2indentation on interfacial surface and t he energy met hod of nano2indentation on token film

surface.

Keywords : mechanical p roperty ; nano2indentation ; chemically etching subst rate ; interfacial surface ;

sof t chromium layer
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