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基于纳米压痕测试的超细晶 Si2 N2 O-Si3 N4 陶瓷室温蠕变特性
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摘要: 目的摇 陶瓷材料由于其固有硬脆性,难以利用传统单轴拉伸与压缩实验测试其蠕变性能,而
纳米压痕测试技术对试样形状尺寸没有特殊要求,因此利用纳米压痕测试技术研究 Si2N2O-Si3N4

超细晶陶瓷的室温蠕变性能。 方法摇 针对 1600,1650,1700 益条件下烧结制备的 Si2N2O-Si3N4 超

细晶陶瓷,采用纳米压痕技术测试材料在最大载荷分别为 5000,6000 和 7000 滋N 条件下的载荷-
位移曲线,并通过拟合计算获得了 3 种材料室温蠕变应力指数。 结果摇 3 种材料均呈现明显的加

载效应。 结论摇 研究表明,在相同载荷下,压入深度和蠕变位移都随着材料烧结温度的升高而增

大,且相同材料的蠕变应力指数,随着保压载荷的增大而减小。 对比分析发现,在 1600 益条件下

烧结制备的 Si2N2O-Si3N4 超细晶陶瓷,晶粒细小均匀,晶界数多,室温下表现出较强的蠕变性能。
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Room Temperature Creep Property of Ultrafine-grained Si2N2O-Si3N4 Composites
Based on Nanoindentation Technology

SHANG Ke, ZHAO Zhi-yong, HOU Hong-liang
(Beijing Aeronautical Manufacturing Technology Research Institute, Beijing 100024, China)

ABSTRACT: Objective Creep property of ceramics materials could be hardly measured by uniaxial tensile or compression
test due to its inherent brittleness and high hardness. Nanoindentation technology has no demands on shape and dimensions
of the test specimen and can be used for testing the creep property of ultrafine-grained Si2N2O-Si3N4 composites. Meth鄄
ods Loading-displacement curves of ultrafine-grained Si2N2O-Si3N4 composites, which were fabricated by hot press sinte鄄
ring at 1600 益,1650 益, and 1700 益, were obtained by nanoindentation experiments with the maximal load of 5000 滋N,
6000 滋N, and 7000 滋N, respectively. Loading effect was obviously reflected according to room-temperature creep stress
indexes of the three different materials obtained by fitting and calculation method. Conclusion The research showed that in鄄
dentation depth and creep displacement increased with increasing sintering temperature under the same loading condition,
and the creep stress indexes of the same material decreased with increasing maintaining pressure. The contrastive analysis
has shown that ultrafine-grained Si2N2O-Si3N4 composites sintered at 1600 益 had the best creep property at room temper鄄
ature because of the uniform fine grain and more crystal boundary.
KEY WORDS: Si2N2O-Si3N4; nanoindentation; loading effect; creep stress indexes
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摇 摇 Si2N2O-Si3N4 超细晶陶瓷材料弹性模量高、强
度高,熔点高、相对密度低、耐磨性和抗腐蚀性能强,
同时也是少数具有超塑性的陶瓷材料之一,因此,近
年来受到国内外广泛的关注和研究[1—4]。 目前的研

究主要集中在 Si2N2O-Si3N4 陶瓷的制备方法及其

机械力学性能[5—7],而对其室温蠕变性能的研究还

相对较少。
陶瓷材料由于其固有硬脆性,很难利用传统单

轴拉伸、压缩测试其蠕变性能。 纳米压痕测试技术

对材料的形状尺寸没有特殊要求,只要求试件的表

面质量[8—10],可以在不破坏材料的前提下,利用高

分辨率仪器连续控制和记录测试样品上压头加载和

卸载时的载荷和位移数据,从而获得材料的载荷-
深度曲线以及弹性模量、硬度等力学性能,这为陶瓷

材料的室温压痕蠕变提供了一种简单有效的测试方

法[11—13]。
文中应用纳米压痕测试技术,针对 1600,1650,

1700 益热压烧结制备的 Si2N2O-Si3N4 超细晶陶瓷

进行纳米压痕测试,并通过对比分析研究了 Si2N2O
-Si3N4 超细晶陶瓷室温蠕变性能,为 Si2N2O-Si3N4

超细晶陶瓷在工业领域的应用提供理论基础。

1摇 试验原理

一般材料的室温蠕变行为可用方程(1)表示,
即蠕变应变率 觶着 与施加应力 滓 与测试温度 T 之间

的关系[14—15]。

觶着=A1滓nexp -Qæ
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式中:A 为材料相关常数;n 为应力指数(即 n =
1 / m,m 为蠕变敏感系数);R 为气体常数;Q 为蠕变

激活能。 纳米压痕试验中材料的应力应变关系难以

准确确定,然而在温度和材料的加工硬化率恒定时,
硬度 H 和应变速率 觶着 的关系可以用式(2)表示:

觶着i =A2(H) n (2)
式中:A2 为材料结构相关比例常数。 纳米压痕

试验中所用的 Berkovich 三棱锥压头具有几何相似

性,在一定的载荷范围内,不同载荷形成的压痕形貌

相似,仅在数值上相差一个特定的尺寸因子,因此,
压痕应变速率也可以定义为瞬时压入速率与当前位

移的比,即:

觶着=
觶h
h (3)

其中:

觶h=dh
dt (4)

压痕硬度 H 通常可以用式(5) 表示:

H= P
A (5)

其中:P 为任意时刻的载荷;A 为与载荷相对应

的任意时刻的压痕投影面积。
将式(3)—式(5)带入式(2)可得:
dh
dt
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对式(6)两边分别取对数即可求得蠕变因子 n:

n= 鄣ln 觶着
鄣ln H= 鄣ln ( 觶h / h)

鄣ln (F / A) (7)

然而,在蠕变后期,压头的应变速率是非常低

的,为了保证结果的准确性,不能直接利用全部试验

数据 dh / dt 拟合应力因子,应采取隔点取值法进行

直线拟合,从而去除保压后期无效的数据。

2摇 试验方法

试验所用材料为不同温度下通过热压烧结工艺

制备的 Si2N2O-Si3N4 超细晶陶瓷块体材料,烧结温

度分别为 1600,1650,1700 益。 纳米压痕试验前将

3 种 Si2N2O-Si3N4 超细晶陶瓷块体试样先后经过

1200#,1500#,2000# SiC 水砂纸磨平,然后在抛光机

上分别用粒度为 2. 5,1. 5,0. 5 的研磨膏抛光至镜

面。
纳米压痕试验采用美国 Hystron 公司生产的型

号为 TriboIndent 的原位纳米力学测试系统,其载荷

和位移分辨率分别为 3 nN 和 0. 004 nm。 试验选用

在较小载荷作用下可以产生塑性变形并具有几何相

似性的玻氏压针。 试验分为加载、保压和卸载 3 个

阶段。 在压头与试样表面相接触后,以 500 滋N / s 的
恒定速率加载到最大载荷,然后在最大载荷下保压

10 s,最后以 500 滋N / s 的恒定速率卸载至 0。 为更

好地分析试样材料的室温蠕变性能,试验最大载荷

分别选取 5000,6000,7000 滋N。 测试温度为室温,
环境温度波动小于依1 益,每组测试条件下对试验重

复 3 次测量,再取平均值。 以上所有测试中相邻压

痕之间的距离都超过 500 滋m,以避免产生残余应力
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或引起相邻压痕出现挤压现象。

3摇 试验结果及分析

3. 1摇 试验结果

摇 摇 图 1a,b,c 分别是在 1600,1650,1700 益条件下

热压烧结制备的 Si2N2O-Si3N4 超细晶陶瓷块体的

载荷-位移曲线,其最大载荷分别为 5000,6000,
7000 滋N。 通过试验结果可以看出,在恒定加载速

率下,随载荷的逐渐增大,每一种材料的压入位移都

呈非线性增大,在最大载荷保持阶段,表现出明显的

蠕变特征;但是,同一种材料在不同载荷作用下,以
及不同材料在相同载荷作用下的最大压痕深度是不

同的,最大压痕深度随最大载荷和烧结温度的增大

而增大。 说明 1600 益烧结的 Si2N2O-Si3N4 超细晶

陶瓷在室温条件下具有较强的抗变形能力。

3. 2摇 蠕变应力指数的确定

图 2a,b,c 分别给出了 1600,1650,1700 益条件

下热压烧结制备的 Si2N2O-Si3N4 超细晶陶瓷块体

的蠕变位移-时间曲线。 为了方便比较分析,对最

大载荷保压阶段的压入深度和时间进行了归零处

理。 试验结果表明,在任何试验条件下,蠕变位移在

保载起始阶段有一段快速增长的区间,随后蠕变位

移继续增加,但是增长速度会逐渐减小,并最终趋于

稳定。 图 3 为不同温度烧结材料分别在 5000,6000,
7000 滋N 作用下的蠕变位移对比。 Si2N2O-Si3N4 超

细晶陶瓷在相同载荷作用下的蠕变位移随烧结温度

的升高而增大,相同温度烧结的 Si2N2O-Si3N4 超细

晶陶瓷的蠕变位移随保压载荷的增大而增大。 并

且,随着最大载荷的增大,不同温度烧结材料蠕变位

移之间相差的数值越来越大。 1600, 1650,1700 益
烧结材料在 7000 滋N 时的蠕变位移比 5000 滋N 时

图 1摇 Si2N2O-Si3N4 超细晶陶瓷的载荷-位移曲线

Fig. 1 Loading-displacement curves of ultrafine-grained Si2N2O-Si3N4 composites

图 2摇 Si2N2O-Si3N4 超细晶陶瓷的蠕变位移-时间曲线

Fig. 2 Creep displacement-time curves of ultrafine-grained Si2N2O-Si3N4 composites
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图 3摇 Si2N2O-Si3N4 超细晶陶瓷的蠕变位移

Fig. 3 The creep displacement of ultrafine-grained Si2N2O-

Si3N4 composites

分别大 4,5. 8,7. 3 nm。 这说明 1600 益 烧结的

Si2N2O-Si3N4 超细晶陶瓷材料在室温条件下具有更

高的抗蠕变性能,载荷越大,表现的就越明显。
进一步对 3 种不同温度烧结 Si2N2O-Si3N4 超

细晶陶瓷室温蠕变应力指数 n 进行求解分析。 纳米

压痕蠕变试验中,材料的蠕变过程主要与其硬度和

加工硬化能力相关,通过单次测量即可获得材料的

蠕变应力指数。 对 3 种不同温度烧结 Si2N2O-Si3N4

超细晶陶瓷保压过程中的蠕变位移-时间曲线相关

数据按照式(7)进行计算并拟合,其中 ln[(1 / h)·
(dh / dt)]-ln H 的斜率即为钎料的蠕变应力指数 n,
拟合结果如图 4a,b,c 所示。

从图 4 可以看出, Si2N2O-Si3N4 超细晶陶瓷在

室温条件下的蠕变应力指数表现出明显的加载效

应,即每一种材料的蠕变应力指数都随保压载荷的

增大而减小,并且随材料烧结温度的升高而减小,加
载效应越来越不明显,不同载荷作用下蠕变应力指

数的差值逐渐减小。 这主要是因为随最大载荷的增

大,试验材料的变形量增大,变形抗力和加工硬化程

度提高,因此在保压阶段的应变速率降低,蠕变应力

指数减小。 对于不同温度烧结的试验材料,在相同

保压载荷作用下的蠕变应力指数随烧结温度的升高

而减小。 这是因为在室温条件下,蠕变主要是晶内

滑移引起的。 不同烧结 Si2N2O-Si3N4 超细晶陶瓷

的 TEM 微观结构如图 5 所示[7],1600 益烧结试样

晶粒细小均匀,晶界数多,因此表现出较高的蠕变强

度;随烧结温度的升高,随烧结温度提高, 棒状晶粒

图 4摇 Si2N2O-Si3N4 超细晶陶瓷蠕变应力指数

Fig. 4 The creep stress indexes of ultrafine-grained Si2N2O-Si3N4 composites

图 5摇 烧结体 TEM 微观结构

Fig. 5 The TEM microstructure of ultrafine-grained Si2N2O-

Si3N4 composites

逐渐增多,晶粒尺寸增大,晶界数减少,室温条件下

的蠕变强度降低。

4摇 结论

1) 利用纳米压痕测试技术,采用恒定加载速率

法,发现烧结温度分别为 1600,1650,1700 益 的

Si2N2O-Si3N4 超细晶陶瓷在载荷保持阶段均发生了

明显的蠕变变形,在相同载荷下,蠕变位移随烧结温

度的升高而增大。
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2) 使用不同载荷加载时,蠕变应力指数表现出

明显的加载效应,相同材料的蠕变应力指数随保压

载荷的增大而减小。
3) 1600 益条件下烧结制备的 Si2N2O-Si3N4 超

细晶陶瓷的晶粒细小均匀,晶界数多,室温表现出较

强的蠕变性能。
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