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一
金属复合材料界面应力
显微压痕测试方法
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本文提出了玻璃一金属复合材料界面应力的显微压痕测试方法
。

并使用 这 一

方法测试了玻璃一铝复合材料的界面应力
。

言

在玻璃
—

金属复合材料的研究中
,

常常由于两相材料的热性能不相匹配而产生界面应

力
,

它影响了材料的制备及其性能
。

因此
,

界面应力的测试对于玻璃—金属复合材料的研

究具有十分重要的意义
。

由于玻璃
—

金属复合材料的研究仍处于探索阶段
,

目前还没有一种比较完善的测试界

面应力的方法
。

�� � �� 等
〔”曾采用� 一射线应力测试技术测定了玻璃—镍复合材料中的界面

应力
。

在这个方法中
,

以金属镍晶格参数 � �即�� 值�的变化趋势来间接地确定界面 应 力 状

态
。

但是
,

这种方法不能确切地测出界面应力的大小
,

难以进行定量分析
。

同时
,

由于金属

具有良好的延展性
,

在应力较大的情况下
,

晶格参数的变化不能如实地反映出实际界而应力

变化情况
。

本文依据玻璃的压痕断裂与应力场之间的关系
,

提出了用显微压痕测试玻璃—金属复

合材料界面应力的方法
,

并测试了在不同烧结工艺下制备的玻璃—铝复合材料 的 界 而 应

力
,

取得了较为满意的结果
。

二
、

基本原理

显微压痕法测定玻璃—金属界面应力是根据玻璃中裂纹扩展与玻璃中应力状态之间的

关系
,

采用显微硬度的测试方法
,

对界面附近的玻璃相进行压痕
,

测量其压痕两对角线方向裂

纹长度的变化
。

当硬度压头作用于玻璃表面时
,

压头附近的玻璃中形成一个应力场
仁� 〕。

在这个应力场的

作用下
,

玻璃在压痕尖角处产生裂纹
。

如果玻璃中预先存在压应力时
,

裂纹在玻璃中的扩展

则受到压应力的抑制作用
,

沿压痕两对角线方向的裂纹长度相应地发生变化
。

玻璃中压应力



一 � � 一

值愈大
,

裂纹的长度愈小
。

因此通过测试玻璃表面压痕两对角线方向裂纹的长度
,

就可以求

出玻璃中压应力的大小
。

玻璃—金属复合材料中的界面应力是因两相热性能不匹配引起的
。

当 � 玻璃 � � 金属时
’

在两相界面处玻璃处于压应力状态
,

而金属则处于张应力状态
。

两者大小相等
,

方向相反
。

因此只要测出界面附近玻璃中的应力大小
,

即可获得玻璃—金属复合材料中的界面应力
。

三
、

测试方法

�
�

应力计算

界面应力的测试在数字显微硬度仪上进行
。

测试方法与� �
� � � � , 硬度的测试方法相同

。

压痕裂纹的形状如图 � 所示
。

根据显微压痕断裂机理的分析
。 一习 ,

瘾� � � � 护八 一 �。。
,

��� 二�
’� �

其应力强度因子�可表示为
�

� � �

其中 � 一无因次接触常数 �与试样及压头的

细节有关 � ,

户一压头负荷 ,

�
一裂纹长度 �如图� �

。一无因次修饰因子 ,

。 ,

一玻璃中压应力
。

式中第一项表征了压头应力场对裂纹扩

展 的驱动力 , 第二项表示了玻璃中压应力对

裂纹扩展的阻力
。

如果所测试样 为 退 火 玻

璃
,

则有

�
���月�����

无� � �� �
� , � 之 ��

, � �� � � �

图� 压痕裂纹示意图 �维氏压头�

�阴影部分为中心变形区�

根据上述关系
,

取不同的压头负荷
,

当裂纹在长大过程中处于稳定的平衡状

态时
,

其应力强度因子 � 二 �
。
� 常数

,

其中

�
。

为玻璃的断裂韧性
。

因此
,

公式 ��》和 �� �

也可写成如下形式
�

���
� , � � ��

, � 吞
。

� 劣 � ��� �
� � , ‘,

� 二
, � � � � � �

和 �� �
� �八 �

。 � 吞
�

� � ��
, � � � �� �

测其压痕裂纹长度 �
。,

以 �� �
� 劝 �。

,

对创
‘,

作图
,

便

可从其直线的斜率求出界面应力 � , 。

式中的接触常数 � 可从退火玻璃 ��
, � �� 的测试 结 果

中求出
。

�
�

试样制备

在玻璃—金属复合材料中
,

金属相以颗粒形式分散于玻璃基质内
,

因此
,

无法用压痕

法直接测试两相界面
。

在实验中
,

采用与复合材料相同的烧结工艺
,

将玻璃和金属薄片复合

在一起
,

作为测试样品
。

所用玻璃和金属材料分别为高膨胀 � � � � 一�
� �一 � ��

�
系统玻璃和

高纯铝板
,

其物理性能列于表 �
。



一 �� 一

衰� 所用玻劝与全属铝的物理性质

⋯禁携移
� 一

⋯
⋯

� �。

⋯

弹性 模 量
� �� � � � �

么�
密 度
� �� � � �

。�

��卜卜

松”泊

金 属 铝 板

玻璃薄片和金属铝板分别经过精细研磨和抛光
,

并依次用丙酮
、

乙醇和去离子水清洗干

净
。

千燥后
,

将玻璃薄片置于铝板上面送入电阻炉内烧结
。

烧结好的试样 �仍 称 之 为 玻璃

—
铝复合材料 � 再经退火处理和表面抛光后

,

即可进行测试
。

试 样 的尺 寸 为 ��
� �� �

�
�

� � �
,

其中玻璃的厚度为 ��  拼�
。

退火玻璃试样与复合材料的玻璃组成相同
,

试样的尺寸为 � � � � � � �� �
。

测试所用压头负荷分别为 � ��
、

� � �
、

� � �
、

� � � �和� � � � , 加载时间为�秒
。

四
、

结果与讨论

图 � 给出了退火玻璃及玻璃—铝复合材料试样的测试结果
。

其中每个数据点为 � 个测

点的平均值
,

裂纹长度�� 的数据离散度为 士�
�

�拌�
。

从图中可以看出
,

在不同压头负荷下
,

退火玻璃的测试值基本在直线�� �� 
, � �

�

� � � �
�

�
一别“上下波动

。

而玻璃—铝复合材料的测试值随着压头负荷的增加
,

� �� 功 值逐渐增大
,

成为一条截距为�
�

“� � ‘�
一
功 的直线

。

说

明实验侧得的结果与公式 � � � 所表示的线

性关系之间具有较好的一致性
。

� ,

将� �尸
’

代入公式 �� �, 并 取 气 值 为
,�

。
�

�� � �
·

。
一
叨 �该玻璃的三点弯曲法测 试 军

值�
,

可求得接触常数二为�
�

� � ��
。

因为在整
’

乏“

个裂纹长度内玻璃中应力梯度可 以 忽 略 不 犷
“

计
,

根据�
� � � �� �� �研究的结果

, 〔’�
修饰因子 扩

, �

。 可取值为 �
。

因此
,

从图�中直线 � 的斜率可

求出该试样的界面应力值 � ,

为��
�

�� � �
� 。

实验中发现
,
在较低的压头负荷时

,

裂

纹发育的不完善
,

裂纹长度�� 只略长于压痕

对角线长度
,

因而其相对误差较大, 而在压

头负荷过大时
,

压痕周围出现玻 璃炸 裂现

象
,

给裂纹长度的精确测量带来困难
。

因此

选择合适的加载负荷对提高测试的精度是十分必要的
。

右
,
其裂纹长度约为压痕对角线长度的 � 倍

。

二
� � � � � , 一 � 一 � 上一� 一

户一 � 矛 � 乒

“
�

‘推 ‘刀川 �

图� 压痕裂纹测试结果

�一退火玻璃 ��
� � ��

�一玻璃一铝复合试样 �空气中� �� ℃

下烧结�� 分钟�

对该试样较为合适 的 负 荷 为 �� � 左

在实验中
,

应用上述测试方法测试了采用不同烧结工艺制备的玻璃—铝复合试样
。

所

用两类试样的工艺条件为 � � �在空气中� �� ℃下烧结
,

烧结时间分别为�。
、

�。
、

� �
、
�。

、

�� �分钟�



� � � 分别在氮气
、

空气
、

氧气中烧结�� 分钟
。

界面应力随烧结时间的变化示于图 �
。

随着烧结时间的延长
,

两相之间的界面应力值逐

渐减小
。

表�给出了采用不同烧结气氛制备的试样测试结果
。

可以看出
,

试样的界面应 力按

氮气
、

空气
、

氧气的顺序依次减小
,

即随着烧结气氛中氧分压的增大而减小
。

表 � 烧位气氛对界面应力的影晌 �� � 。℃
、

� �� �。�

烧 结 气 氛 氮 气 空 气 氧 气

界面应力��� � � � �
�

� 士 �
。

� � �
�

� 士 �
�

� � �
。

� 士 �
。

�

札玻璃一铝两相界面结合机理的研究结果表明
〔“〕� 玻璃与铝之间的界面结合主要是借

助于金属铝的表面氧化层来实现的
。

在烧结过程中
,

铝表面的氧化层逐渐溶解于界面附近的玻

璃中
,

并进 一步向远离界面的玻璃深层扩散, 与此同时
,

失去表面氧化层的金属铝又继续氧

化
。

结果在基质玻璃与金属铝的界面处形成了
一

个中间过渡层 �如图 � 所示 �
,

使玻璃与金属

之间形成良好的界而结合
。

,
�

���

逆
七

口扮一一瑞一一以厂山, 方一
烧 乡杳月才向

‘尹叹几�‘

图� 不同烧结时间对界面应力的影响

�空气中� � � ℃�

�� �

图 � 玻璃铝界面电子探针分析

�� � � �分布曲线
� ��� � 分布曲线

由于中间过渡层 的存在
,

减小了界面处两相材料之间的差异
,

从而降低了由热性能不相

匹配造成的界面应力
。

而烧结气氛中氧分压的增加
,

加速了金属铝氧化反应的进行 � 烧结时

间的延长
,

使进人玻璃中的� ��� 离子增多
,

扩散深度变大
。

这两个因素作用的结果
,

使中间

过渡层的厚度进一步增加
,

界面处两相材料之间的差异愈加变小
。

因此界面应力也就随之而

减小
。

因此说
,

显微压痕法测得的结果较好地反映了玻璃—
铝两��� 界面处的应力变化趋势

。

五
、

结 束 语

本文探索性地提出了界面应力显微压痕测试方法
,

并将其应用于玻璃—铝复合材料界

面应力的测试
,

测试结果较好地反映了玻璃—铝复合材料界面应力随烧结工艺 的变 化 情

况
。

该方法具有设备简单
、

操作方便等特点
。

但是
,

含有金属分散相的玻璃—金属复合材

料中应力场的分布与测试中所用片状试样中的应力场有所不同
,

其中界面应力中径向应力值




