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摘　 要: 介绍一种流体微探力学性能(硬度)高通量表征方法。 由于不同材料特征组织结构的差异, 当具有相同压力的水流

体作用在不同材料的平整表面上时(类似于采用比纳米压痕更小的压头加载于材料表面) , 每种材料所产生的微形变也有所差

异, 采用高精度表面形貌轮廓仪测量整个材料表面的形变量及分布, 基于拉依达准则对形变量数据进行统计, 解析材料的表

面微形变量与硬度性能的相关性。 实验采用有限元方法模拟了具有不同硬度的两相组织在等压水流体中的变形行为, 并选取

桥梁钢、 高碳铬轴承钢、 铸态镍基高温合金、 镍基单晶高温合金和锻态镍基高温合金共 5 种具有不同特征组织和硬度的金属

材料验证, 结果表明, 5 种材料的表面形变量与显微硬度值的线性相关系数达到 0. 9948, 该表征方法分辨率可以达到纳米级,

可视为硬度性能的无损检测方法。
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Abstract: In
 

this
 

paper,
 

a
 

new
 

high
 

throughput
 

characterization
 

of
 

fluid-micro-test
 

mechanical
 

property
 

is
 

studied.
 

The
 

flat
 

surfaces
 

of
 

different
 

materials
 

will
 

deform
 

slightly
 

when
 

loaded
 

with
 

the
 

same
 

pressure
 

fluid,
 

like
 

using
 

a
 

smaller
 

indenter
 

than
 

nanoindentation
 

to
 

load
 

on
 

the
 

material
 

surface.
 

The
 

entire
 

micro
 

deformation
 

of
 

the
 

material
 

surface
 

is
 

measured
 

exactly
 

by
 

a
 

3D
 

surface
 

profiler,
 

then
 

the
 

deformation
 

values
 

can
 

be
 

analyzed
 

with
 

Pauta
 

criterion.
 

Finally,
 

the
 

correlation
 

between
 

surface
 

micro
 

deformation
 

and
 

microhardness
 

of
 

different
 

materials
 

can
 

be
 

established.
 

Finite
 

element
 

analysis
 

(ABAQUS)
 

is
 

used
 

to
 

simulate
 

the
 

deformation
 

behavior
 

of
 

two
 

phases
 

with
 

different
 

hardness
 

under
 

isostatic
 

pressing.
 

Five
 

kinds
 

of
 

metal
 

materials
 

with
 

different
 

hardness
 

and
 

microstructures,
 

including
 

bridge
 

steel,
 

high
 

carbon
 

chromium
 

bearing
 

steel,
 

as
 

cast
 

nickel
 

base
 

superalloy,
 

nickel
 

base
 

single
 

crystal
 

superalloy
 

and
 

forged
 

nickel
 

base
 

superalloy,
 

are
 

tested
 

through
 

a
 

cold
 

isostatic
 

pressing.
 

The
 

relationships
 

mathematical
 

model
 

of
 

surface
 

micro
 

deformation
 

and
 

microhardness
 

of
 

5
 

samples
 

is
 

established,
 

and
 

the
 

correlation
 

coefficient
 

is
 

0. 9948.
 

The
 

resolution
 

of
 

this
 

method
 

can
 

reach
 

the
 

nanometer
 

level,
 

which
 

can
 

be
 

regarded
 

as
 

a
 

non-destructive
 

testing
 

method
 

of
 

hardness.
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1　 前　 言

常规力学性能表征技术, 包括宏观拉伸、 压缩、 弯

曲、 扭转以及冲击等方法, 在新材料研发、 性能优化、
关键构件设计和服役评价等过程中具有极其重要的指导

作用[1] 。 随着试验测试技术的不断进步, 材料力学性能

表征手段也逐步从宏观样品测试向微观样品测试领域拓

展, 陆续出现了小冲杆试验, 拉伸、 弯曲以及蠕变等小

样品力学试验技术[2-6] 。 近年来, 基于扫描电子显微镜

(SEM)和透射电子显微镜(TEM)等电子显微技术, 微纳

尺度下实时观测材料拉伸和压缩的相关试验研究也得到

了持续的发展[7] , 由此可以在微观尺度上直接观测材料

的变形破坏过程, 为验证和澄清材料变形与破坏的内在

机制提供直接证据, 为材料宏观-微观的跨尺度表征提供

技术支持。 有限元分析也逐步受到广泛关注, 结合多种

测试方法获取的数据, 有限元分析能够准确而有效地预

测材料的力学性能[8] , 是材料研究未来发展的一个方向。
硬度检测是最普遍且常用的力学性能分析方法[9,

 

10] ,
一般使用一定的载荷将规定的压头压入被测材料, 以材

料表面局部塑性变形的大小评估被测材料的软硬。 硬度

测试技术在传统布氏、 洛氏和维氏硬度测试等仪器化压

入技术的基础上, 发展出了显微维氏硬度、 纳米压痕、
原子力显微镜等深度-敏感压痕微观力学性能表征技

术[11-13] 。 Li 等[14] 借助显微维氏硬度仪研究 Fe-Al 层状复

合材料, 发现不同厚度 FeAl 和 FeAl2 的显微组织对材料

的脆性和韧性有显著影响。 Chen 等[15] 利用显微硬度仪和

纳米压痕法等手段对 Zr52. 5 Cu17. 9 Ni14. 6 Al10 Ti5 非晶合金的

研究结果表明, 表面机械加工能提高合金微观结构均匀

性, 增大硬度并提高其韧性。 Renner 等[16] 采用纳米压痕

法对退火多晶镍进行研究, 结果表明, 晶体取向对材料

的堆积方式和加工硬化行为有重要影响。 Delincé 等[17] 对

不同晶粒尺寸的双相钢进行了纳米压痕实验, 通过改变

压痕深度研究了压痕尺寸效应、 晶粒尺寸效应、 铁素体

的加工硬化和马氏体强化等现象。 以上研究说明, 微观

组织是影响金属材料硬度等力学性能的最主要因素, 绝

大多数材料均含有 2 种及以上微观组织相, 不同相具有

不同的性能。 一般情况下, 同一材料中珠光体的强度和

硬度比铁素体要高, 如果将相同加载力的压头分别施加

在这 2 种微观组织上, 珠光体的压痕比铁素体的小。 但

在实际情况下, 金属材料的多种微观组织相互交织在一

起, 又同时受到外力作用发生塑性变形, 其变形行为和

机理相对复杂。 材料的力学性能测试是研究在内应力和

外施力共同作用下, 物质结构和组织形态改变所引起的

材料弹性和塑性变形、 断裂和损伤机制[18-20] 。 通常, 影

响结构材料力学性能的内因主要有 2 个方面: 一是物质

结构, 包括化学键性质和晶体结构, 该因素决定了材料

本征力学性能; 二是组织形态, 包括相分布、 晶粒大小

和形状、 气孔大小和分布、 杂质、 缺陷等, 它们对材料

的性能影响极大[21] 。 现有力学性能表征手段虽然已经在

一定程度上解决了材料力学性能测试过程中不同测试尺

度(宏观-细观-微观测试)的可行性及准确性, 然而, 已

有的拉伸、 压缩、 硬度等宏观和微观力学性能测试技术,
都是基于对独立样件或样件离散点区域进行测试[22-24] ,
其宏观力学性能测试结果, 通常只能给出厘米级尺寸样

件整体的弹性极限、 伸长率、 弹性模量、 拉伸强度、 屈

服强度等性能指标, 无法给出该样品每个点或每个微区

的微观力学性能[25,
 

26] 。 另外, 以纳米压痕试验技术为代

表的细观和微观硬度测试手段, 也只能通过多点测量的

方式反映材料不同位置的微观硬度性能的差异, 获得材

料微米尺寸区域的弹性模量和屈服强度等性能指标, 不

能做到全连续状态分析[27] , 更无法测量相邻 2 种微观组

织同时受力时各自的形变情况。 现有工业手段制备的宏

观材料存在着非均匀性问题, 通过对有限的、 随机选择

的点的性能测试, 有可能造成材料不合格的部位被漏判,
或者不合格结果被放大, 导致整个材料被报废[28] 。

流体微探力学性能高通量表征方法是一种从微观到

宏观全连续跨尺度的无损力学性能统计分布表征方

法[29] , 是基于等静压原理[22] , 采用高压水流体作为加载

力, 在保持各点压力均等及相同压力变化过程的情况下,
通过金属材料表面微变形来表征材料硬度特征。 冯光

等[30] 研究表明, 高铬白口铸铁经冷等静压后表面形变

的分布与碳化物等组织分布, Cu 及 Cr 元素的成分分

布, 显微硬度和纳米压痕分布均具有高度相关性。 Feng
等[31,

 

32] 还采用激光增材制造技术制备了成分梯度分布的

不锈钢样品, 该样品经冷等静压后的表面形变分布与显

微维氏硬度分布、 奥氏体及铁素体组织分布等也具有高

度的相关性。 这 2 个实验均证明了对于同一个样品, 材

料表面的形变量越大, 硬度越低, 材料表面形变的分布

也与显微组织的分布有关。 但是, 尚未证明具有不同特

征微观组织的材料之间, 表面形变量与硬度的相关性。
本研究采用有限元方法模拟在等压力水流体加载下, 具

有不同硬度的显微组织的相互作用与塑性变形规律, 并

选取 5 种不同类型的金属材料, 研究其表面形变量与硬

度间的相关性。
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2　 实　 验

实验选取具有不同硬度的金属样品 5 块, 分别为桥

梁钢 Q355、 高碳铬轴承钢 GCr15、 铸态高温合金 FGH96、
镍基单晶高温合金 DD4 和锻态高温合金 FGH96, 样品编

号及详细信息见表 1。 首先, 选用平均粒径为 177
 

μm 的

碳化硅砂纸对样品进行表面研磨, 采用火花放电原子发

射光谱仪(AES, ARL4460)对样品的成分进行定量分析。
随后, 对样品表面进行金相抛光腐蚀后, 采用金相显微

镜(Leica,
 

DM6000M)对 1 号和 2 号样品进行微观组织采

集, 采用扫描电子显微镜(钢研纳克 & 聚束科技, Navi-
gator-OPA)对 3 号、 4 号和 5 号样品的特征微观组织结构

进行采集。 采用 ABAQUS 有限元软件模拟 2 种不同硬度参

量的组织结构在等静压环境下的变形情况。 再将 5 块样品

重新抛光处理, 使用显微维氏硬度仪(Qness, Q10A+)在

10. 0
 

N 载荷作用下测试每个样品的硬度。 采用白光干涉三

维轮廓仪(Bruker, Contour
 

GT-X)分别对金相抛光后的样

品表面形貌进行扫描, 选用 20 倍干涉物镜和 0. 55 倍目

镜, 获得样品初始表面的粗糙度。 然后, 将 5 块样品放入

冷等静压机(CISRI, CIP500 / 1500-300), 以纯水作为传压

介质, 保持 190
 

MPa 压力 0. 5
 

h, 使样品表面发生形变,
取出样品后再次使用白光干涉三维轮廓仪分别对样品表

面形貌进行扫描。 最后, 统计等静压前后样品表面的形

变差异, 并与样品的显微硬度值进行比对分析, 探究样

品表面形变与硬度间的相关性。

表 1　 实验样品信息

Table
 

1　 Information
 

of
 

testing
 

samples

Sample
 

No. Materials Hardness / MPa Corrosive
 

solution Typical
 

microstructure

1 Q355 1734 3%
 

HNO3 +C2 H5 OH Lamellar
 

pearlite
 

and
 

reticular
 

ferrite

2 GCr15 3234 3%
 

HNO3 +
 

C2 H5 OH Pearlite
 

and
 

carbide

3 As
 

cast
 

FGH96 4508 170
 

mL
 

H3 PO4 +10
 

mL
 

H2 SO4 +15
 

g
 

CrO3 Irregular
 

shape
 

γ′
 

phase

4 DD4 4606 1%
 

HF+33%
 

HNO3 +33%
 

CH3 COOH+33%
 

H2 O Square
 

shape
 

γ′
 

phase

5 Forged
 

FGH96 5635 170
 

mL
 

H3 PO4 +10
 

mL
 

H2 SO4 +15
 

g
 

CrO3 Near
 

spherical
 

γ′
 

phase

3　 结果与讨论

3. 1　 成分与微观组织

由表 2 中样品的化学成分的光谱分析结果可知,
1 号样品属于铁基体的低合金钢, 2 号样品属于铁基体的

高碳铬钢, 3 号、 4 号和 5 号样品均属于镍基体的高温

合金。
图 1 为 5 块实验样品的微观组织结构的形貌。 图 1a

显示, 1 号样品的微观组织为片状珠光体和网状铁素体,
由于其含碳量较低, 为 0. 18%(质量分数, 下同), 因此

一般具有较低的硬度(1734
 

MPa), 但其强度较高、 韧性

较好, 有良好的抗疲劳性。 图 1b 显示, 2 号样品的微观

组织为细小、 均匀、 完全球化的珠光体且伴有析出碳化

物, 其碳含量较高, 为 0. 97%, 因此相较于 1 号低合金

钢具有较高的硬度( 3234
 

MPa) 和耐磨性。 图 1c 显示,
3 号样品的微观组织为多种不规则形态的 γ′析出相, 球

形、 块状和蝶状的 γ′相尺寸约为 30~100
 

nm, 还存在尺寸

为几个微米的长条状 γ′相。 图 1d 显示, 4 号样品的特征

微观组织为方块状 γ′析出相, 尺寸约为 400
 

nm。 图 1e 显

示, 5 号样品的特征微观组织为近球形的 γ′析出相, 尺

寸约为 30~ 100
 

nm。 镍基高温合金组织组成主要以奥氏体

表 2　 实验样品化学成分

Table
 

2　 Chemical
 

composites
 

of
 

testing
 

samples

Sample
 

No. Chemical
 

composites,w / %

1
0. 18C,

 

0. 30Si,
 

1. 28Mn,
 

0. 016P,
 

0. 004S,
0. 035Cr,

 

0. 015Ni,
 

0. 031Cu,
 

0. 046Al,
 

0. 023Nb,
0. 015Ti,

 

residual
 

Fe

2
0. 97C,

 

0. 28Si,
 

0. 37Mn,
 

0. 018P,
 

0. 004S,
 

1. 48Cr,
0. 020Mo,

 

0. 067Ni,
 

0. 083Cu,
 

0. 020Al,
 

residual
 

Fe

3

0. 071C,
 

0. 36Si,
 

0. 021Mn,
 

15. 52Cr,
 

4. 18Mo,
0. 66Nb,

 

4. 23W,
 

13. 38Co,
 

3. 26Ti,
 

1. 89Al,
 

0. 60Fe,
0. 037Zr,

 

0. 014B,
 

0. 013Cu,
 

0. 048V,
 

0. 004P,
0. 005S,

 

residual
 

Ni

4

0. 038C,
 

0. 049Si,
 

0. 015Mn,
 

3. 24Cr,
 

2. 57Mo,
0. 023Nb,

 

6. 17W,
 

8. 07Co,
 

0. 019Ti,
 

6. 13Al,
0. 024Fe,

 

5. 00Ta,
 

5. 08Re,
 

3. 04Ru,
 

0. 019Cu,
0. 010V,

 

0. 003P,
 

0. 005S,
 

residual
 

Ni

5

0. 062C,
 

0. 024Si,
 

0. 017Mn,
 

15. 68Cr,
 

4. 20Mo,
0. 66Nb,

 

4. 21W,
 

13. 48Co,
 

3. 43Ti,
 

1. 92Al,
0. 11Fe,

 

0. 067Zr,
 

0. 017B,
 

0. 013Cu,
 

0. 050V,
0. 002P,

 

0. 004S,
 

residual
 

Ni

γ 基体相和 Ll2 型 γ′相为主, γ′相的主要组成是 Ni3 Al,
约占高温合金的 60% ~ 70%, 是最重要的沉淀强化相,
也是影响高温合金力学性能的最主要因素。 3 号样品和

5 号样品同属于多晶体高温合金, 存在晶界、 碳化物和
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γ′共晶相, 高温应力状态下这些区域首先容易发生损伤。
由于 3 号样品 γ′相形态不规则、 分布不均匀, 直接影响

其力学性能, 这也是 3 号样品比 5 号样品硬度值低的原

因之一(见表 1)。 4 号样品属于单晶体类型的高温合金,
没有晶界, 几乎消除了碳化物和共晶相, 其力学性能由

γ 基体和 γ′相决定[33] , 因此其强化机理也不同于 3 号和

5 号样品。

图 1　 5 种样品微观组织结构照片: (a)1 号, (b)2 号, ( c)3 号,

(d)4 号, (e)5 号

Fig. 1　 Images
 

of
 

the
 

typical
 

microstructure
 

of
 

five
 

samples:
 

( a)
 

1# ,

(b)
 

2# , (c)
 

3# , (d)
 

4# , (e)
 

5#

3. 2　 基于有限元计算的组织变形分析

根据前面微观组织分析可知, 1 ~ 5 号样品均是由

2 种以上不同的相构成, 由于每一种相的硬度和性能各

不相同, 导致最终组合形成的材料性能存在差异。 为了

分析当金属材料中基体组织与第二相之间存在较大的性

能(如硬度)差异时, 整体结构在高压水环境作用下的变

形状态和情况, 采用 ABAQUS 有限元通用软件, 进行了

几何简化模型的建立和计算, 如图 2 所示。 在简化模型

中, 假设结构为一个微米尺度的薄片, 而薄片结构中包

含了基体和 4 个分散分布、 贯穿薄片的第二相, 如图 2a
所示, 其中符号 M 代表基体组织, 符号 P 代表第二相。
通过给基体和第二相赋予不同的弹性模量、 屈服强度等

性能参数, 来区别高硬度和低硬度的相。 在本模型中,
设置硬相的屈服强度为 800

 

MPa、 弹性模量为 228
 

GPa;
软相的屈服强度为 350

 

MPa、 弹性模量为 150
 

GPa。 为了

模拟样品在高压水介质中均匀受力的情况, 在样品的

6 个面分别施加 190
 

MPa 的压力, 设置各接触面无摩

擦[34] , 如图 2b 所示。 当计算模型设置基体相为软相、
第二相为硬相时, 由于较软的基体组织变形量比较硬的

第二相的变形量更大, 从而导致在基体与第二相界面处

受挤压产生较高的凸起, 如图 2c。 反之, 当计算模型设

置基体相为硬相、 第二相为软相时, 较软的第二相会因

较大的变形量而发生凹陷现象, 而基体与第二相界面处

不会发生明显的挤压凸起, 如图 2d 所示。 此外, 还计算

了其它简化的模型, 改变第二相在基体中的分布方式和

贯穿内嵌的方式后, 分析组织形变情况, 获得的变形趋

势基本一致。 由此可见, 当对材料中硬度不同的两相组

织同时施加相同压力时, 两相组织都将发生形变, 硬度

低的组织形变量更大, 而最终测量得出材料表面出现凸

起和凹陷。

图 2　 组织结构在等静压下的变形模拟: ( a)析出相 P 与基体相 M

的几何分布, (b) 等静压时模型的外部受力设置, ( c) 基体

为软相且析出相为硬相时模型的变形分布情况, ( d)基体为

硬相且析出相为软相时模型的变形分布情况

Fig. 2　 Deformation
 

simulation
 

of
 

microstructures
 

under
 

isostatic
 

pres-

sure:
 

(a)
 

geometric
 

distribution
 

of
 

precipitated
 

phase
 

P
 

and
 

ma-

trix
 

phase
 

M,
 

(b)
 

external
 

pressure
 

setting
 

of
 

model
 

during
 

iso-

static
 

pressing,
 

( c)
 

deformation
 

distribution
 

of
 

the
 

model
 

when
 

the
 

matrix
 

phase
 

is
 

soft
 

and
 

precipitate
 

phase
 

is
 

hard,
 

( d)
 

de-

formation
 

distribution
 

of
 

the
 

model
 

when
 

the
 

matrix
 

phase
 

is
 

hard
 

and
 

precipitate
 

phase
 

is
 

soft

3. 3　 冷等静压前后样品表面变形分析

本研究创新性地采用了白光干涉轮廓仪进行形貌采

集, 即 3D 检测领域精度最高的测量仪器之一。 此方法

属于非接触式测量, 测试速度快, 高度方向上能实现

0. 1
 

nm ~ 10
 

mm 全量程闭环扫描, 测量分辨率达 0. 01
 

nm,
使样品表面的微小形变能被精确检测。

图 3 为冷等静压前 1 ~ 5 号样品的表面形貌高度信

息。 由于样品经冷等静压后表面将产生亚微米至微米级

的形变, 因此样品表面的初始粗糙程度是影响形变量误

差分辨率可信度的重要因素。 将 5 块样品表面抛光至尽

可能平滑的镜面状态, 为获取每个样品中相同数量的粗
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糙度数据, 分别在样品中心选取直径为 8
 

mm 的圆形范

围, 作为冷等静压前的有效分析数据。 图 3a ~ 3e 分别为

1~ 5 号样品冷等静压前的表面高度二维分布图, 由此分

布数据可知, 该范围内样品表面形貌高度分布均较为平

滑。 图 3f~ 3j 分别为图 3a ~ 3e 范围内表面形貌高度的数

据集, 此范围内约有 4×106 个高度数据, 图 3f ~ 3j 显示

5 块样品表面的平滑程度均较好。 图 3f 和 3g 显示, 1 号

和 2 号样品的表面高度曲线含有极少量的较高的“ 毛

刺”, 其为划痕; 图 3h ~ 3i 显示, 3 号、 4 号和 5 号样品

表面的高毛刺比 1 号和 2 号样品略多。 对图 3f ~ 3j 中红

色方框内低背景区域进行放大后显示, 每个样品绝大部

分区域的总高度差约 10 ~ 20
 

nm。 因为本研究是考察冷

等静压前后样品表面的高度差变化, 所以每个样品表面

的初始平滑程度不同并不会对结果造成较大影响。

图 4 为 1 ~ 5 号样品经冷等静压后的表面形貌高度信

息, 选取同样直径为 8
 

mm 圆形范围, 白光干涉形貌分

析表明, 样品表面出现了许多明显的凹痕(图 4a ~ 4e)。
同样, 对该圆形范围内的表面形貌高度数据集进行统计,
图 4f~ 4j 显示, 冷等静压后样品表面发生了较大的形变,
毛刺高度变化可达 1

 

μm 以上, 并且 5 个样品的形变量有

较大差异。 1 号样品的硬度最低, 其形变量最大, 高度

信息最高最密; 2 号样品硬度稍高, 其高度信息较低较

密; 3 号、 4 号和 5 号样品随硬度增大而形变量减小, 高

度信息比较低且稀疏。 等静压前样品表面的粗糙程度为

10 ~ 20
 

nm, 与等静压后微米级的形变量相比可忽略不

计, 同时也说明此抛光制备方法已满足流体微探力学性

能表征研究的需求。

图 3　 冷等静压前 1 ~ 5 号样品表面形貌高度信息:
 

1
 

号(a)、 2 号(b)、 3 号(c)、 4 号(d)和 5 号( e)样品二维分布; 1
 

号( f)、 2

号(g)、 3 号(h)、 4 号(i)和 5 号(j)样品数据集

Fig. 3　 Surface
 

height
 

information
 

of
 

1# ~ 5#
 

sample
 

before
 

cold
 

isostatic
 

pressing(CIP):
 

2D
 

surface
 

hight
 

distribution
 

of
 

sample
 

1#
 

(a),
 

2#
 

(b),
 

3#
 

(c),
 

4#
 

(d),
 

5#
 

(e);
 

and
 

the
 

dataset
 

of
 

sample
 

1#
 

(f),
 

2#
 

(g),
 

3#
 

(h),
 

4#
 

(i),
 

5#
 

(j)
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　 　 冷等静压后样品表面产生的形变与硬度测试所产生

的压痕类似, 在硬度小的样品表面的压痕更深且更大,
将压头逐步缩小时依然有此规律。 从宏观维氏硬度到显

微维氏硬度再到纳米压痕法, 人们不断缩小静载荷压头

的尺寸以提高硬度测试的分辨率。 本研究中的静载荷是

水介质, 可以被视为连续分布的“亚纳米级压头” (水分

子直径 0. 4
 

nm), 这些“亚纳米级压头”呈水流体式连续

分布并作用在材料的整个表面, 作用力和作用过程都是

均匀的, 只要材料或构件能放入冷等静压缸体, 就能进

行全尺寸检测。 为了能够定量化给出毛刺与硬度的数学

相关性, 对冷等静压前后的形变数据进行数理统计与解

析, 从而获得表面形变量与硬度的数学模型。

图 4　 冷等静压后 1 ~ 5 号样品表面形貌高度信息:
 

1
 

号(a)、 2 号(b)、 3 号(c)、 4 号( d)和 5 号( e)样品二维分布; 1
 

号( f)、 2

号(g)、 3 号(h)、 4 号(i)和 5 号(j)样品数据集

Fig. 4　 Surface
 

height
 

information
 

of
 

1# ~ 5#
 

sample
 

after
 

CIP:
 

2D
 

surface
 

hight
 

distribution
 

of
 

sample
 

1#
 

(a),
 

2#
 

( b),
 

3#
 

( c),
 

4#
 

( d),
 

5#
 

(e);
 

and
 

the
 

dataset
 

of
 

sample
 

1#
 

(f),
 

2#
 

(g),
 

3#
 

(h),
 

4#
 

(i),
 

5#
 

(j)

3. 4　 基于拉依达准则的数据统计解析

图 5a 为拉依达准则原理图, 又称 3σ 准则曲线, 是

一种适用于大样本数据集中粗大误差剔除的数据处理方

法。 此方法先假设一组数据只含有随机误差, 计算这组

数据的标准偏差, 然后确定一个置信区间(一般以 3σ 的

99. 7%为标准), 认为超过这个置信区间的误差属于粗大

误差, 即变化异常大的数据。 但 3σ 准则仅局限于对正态

或近似正态分布的大样本数据进行处理。
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本研究中所采集的每个样品的表面形变量数据约有

400 万个, 且符合正态分布, 即符合 3σ 准则的要求。
基于第 2. 2 节的有限元预测模型结果, 应将冷等静压后

样品表面的凸起和凹陷都视为形变影响, 即对应的正值

和负值数据, 而如何选取有效的凸起和凹陷数据就变得

至关重要。 分别以 2. 5σ 和 3σ 置信区间选取正负阈值,
在阈值以内的数据仍然符合正态分布, 被视为没有发生

明显形变, 将正负阈值以外的数据视为粗大误差, 即为

样品表面产生的有效大形变量数据。 实验中的标准偏差

σ 计算式为:

σ =

　

∑
n

i = 1
(xi) -X) 2

n - 1
(1)

式中, n 是形变量的数量, xi 是每个形变量, X 是所有形

变量的算术平均值。 因此, 可判断在 2. 5σ 和 3σ 置信区

间时, 正负阈值分别为 X±2. 5σ 和 X±3σ, 在此正负阈值

以外的数据为粗大误差, 即有效形变量。
表 3 为 5 个样品在 2. 5σ 置信区间的统计数据, 表 4

为 5 个样品在 3σ 置信区间的统计数据。 由数据可知,
正负阈值以外的数据的数量远远低于数据总量, 说明样

品表面发生较大变形的区域较少, 通过有限元模拟结果

推断, 这些较大变形的区域可能集中在两相交界处, 数

量较少。 由于样品表面的凸起和凹陷都代表形变, 将阈

值外的表面凹陷数据(负值)取绝对值后与凸起数据(正

值)加和, 作为样品表面总形变量, 简化讨论其与硬度

的相关性。
图 5b 显示, 在 2. 5σ 和 3σ 置信区间时阈值外数据

绝对值总和与显微硬度值的相关性均较好, 相关系数

R2 分别达到了 0. 99 和 0. 9948。 3 号(4508
 

MPa)和 4 号

(4606
 

MPa)样品的硬度接近, 虽然微观组织具有明显差

异, 但取 3σ 置信区间时二者的线性更佳, 此时检测的灵

敏度更优, 也说明此方法适用性广泛。 因此, 选择 3σ 置

信区间作为本方法的数据统计阈值。
实验所选取的 5 个样品经质量检测无明显微观缩孔,

可认为已经达到理论致密度, 高压所引起的样品内部收

缩再致密化可忽略不计。 因此, 近似认为形变均来自于

高压水介质对样品表面压力作用的结果。 实际上, 当显

微硬度压头作用在样品表面上时, 同样也存在压头对样

品内部作用力的传递。 从形式上看, 等静压与显微硬度

加载的力的作用方式相似。

表 3　 1 ~ 5 号样品 2. 5σ 置信区间的统计数据

Table
 

3　 Statistical
 

data
 

of
 

sample
 

1# ~ 5#
 

under
 

2. 5σ

Sample
 

No. Sum
 

of
data

 

number
Standard
deviation

Mean / μm Median / μm Negative
threshold

Number
 

of
negative

 

errors
Positive

threshold
Number

 

of
positive

 

errors

Sum
 

of
absolute

 

errors
/ μm

1 3
 

916
 

875 27. 691 0. 022 -0. 116 -69. 206 10
 

168 69. 250 14
 

736 5
 

667
 

107

2 3
 

913
 

204 13. 795 0. 185 0. 204 -34. 303 18
 

664 34. 673 16
 

920 3
 

518
 

262

3 3
 

918
 

957 11. 098 0. 013 -0. 076 -27. 732 18
 

451 27. 757 19
 

477 2
 

338
 

793

4 3
 

916
 

818 14. 756 0. 129 0. 183 -36. 760 9263 37. 019 6735 1
 

848
 

669

5 3
 

919
 

389 8. 910 0. 176 0. 126 -22. 099 12
 

506 22. 450 14
 

567 1
 

685
 

248

表 4　 1 ~ 5 号样品 3σ 置信区间的统计数据

Table
 

4　 Statistical
 

data
 

of
 

sample
 

1# ~ 5#
 

under
 

3σ
 

Sample
 

No.
Sum

 

of
data

 

number
Standard
deviation Mean / μm Median / μm

Negative
threshold

Number
 

of
negative

 

errors
Positive

threshold
Number

 

of
positive

 

errors

Sum
 

of
absolute

 

errors
/ μm

1 3
 

916
 

875 27. 691 0. 022 -0. 116 -83. 052 8750 83. 095 12
 

431 5
 

385
 

013

2 3
 

913
 

204 13. 795 0. 185 0. 204 -41. 201 15
 

735 41. 571 13
 

863 3
 

292
 

263

3 3
 

918
 

957 11. 098 0. 013 -0. 076 -33. 281 14
 

067 33. 306 13
 

804 2
 

033
 

924

4 3
 

916
 

818 14. 756 0. 129 0. 183 -44. 138 7864 44. 397 5442 1
 

740
 

208

5 3
 

919
 

389 8. 910 0. 176 0. 126 -26. 554 10
 

065 26. 905 11
 

065 1
 

540
 

336

214
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图 5　 样品表面形变量统计: ( a)
 

拉依达准则曲线, ( b)
 

样品表

面形变量与硬度的相关性

Fig. 5　 Surface
 

deformation
 

statistics
 

of
 

samples:
 

( a)
 

Pauta
 

criterion,
 

( b )
 

correlation
 

between
 

surface
 

deformation
 

and
 

hardness
 

of
 

samples

4　 结　 论

利用冷等静压技术开发了一种创新性的硬度性能表

征方法。 采用高压水流体作为载荷使材料表面产生形变,
利用表面形貌仪采集样品全表面形变, 通过表面形变大

数据的统计解析, 建立了样品表面形变与硬度的相关性

数学模型, 并且通过有限元建模, 预测了不同硬度的两

相组织在等静压条件下的变形行为, 验证了不同类型金

属材料的表面形变与硬度均具有非常高的相关性。 该表

征方法分辨率可以达到纳米级, 可视为硬度的无损检测

方法, 能够实现从纳米到厘米(甚至米级)真正连续跨尺

度塑性形变表征。
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