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基于纳米压痕法的羟基磷灰石/聚乳酸
复合材料力学性能表征

冀晓媛, 蔡银, 谢安, 刘俊亮, 朱沛志, 张明*

(扬州大学 化学化工学院,扬州225002)

摘 要: 采用准静态和动态纳米压痕技术研究了羟基磷灰石/聚乳酸(HA/PLA)复合材料在微纳尺度的表面力

学性能。在静态模式下研究了保载和卸载时间对模量和硬度测试结果的影响。结果发现,当保载时间小于45s
时,由于蠕变使保载和卸载时间对测试结果产生显著影响;保载时间短且卸载时间长时,在卸载段会形成“鼻
子”,为了避免“鼻子”选择保载时间为45s。在动态模式下研究了材料的动态力学性能,结果表明,存储模量和硬

度均随着压入深度的增加而减小。压痕和划痕实验结果均表明:HA显著提高了PLA的力学性能,与纯PLA相

比,9wt% HA/PLA复合材料的模量增加了35.5%,硬度增加了44.7%,蠕变深度下降了9.5%,相同载荷下的

最大划痕深度和残余深度均小于纯PLA,表现出良好的弹性恢复能力和抗变形能力。
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Mechanicalpropertiesofhydroxyapatite/polylacticacidcompositesbased
onnanoindentationmethod

JIXiaoyuan,CAIYin,XIEAn,LIUJunliang,ZHUPeizhi,ZHANGMing*

(CollegeofChemistryandChemicalEngineering,YangzhouUniversity,Yangzhou225002,China)

Abstract: Quasi-staticanddynamicnanoindentationtechniqueswereperformedtostudythesurfacemechanical

propertiesofhydroxyapatite/polylacticacid(HA/PLA)compositesonthenanoscale.Themechanicalresponses
(modulusandhardness)ofthecompositewereobtainedbychangingtheloadingandholdingtimeinthestaticmode.
Theeffectsoftheseexperimentalparametersonnanoindentationmeasurementwerealsodiscussed.Itisfoundthat
theloadingandunloadingtimehaveasignificanteffectontheexperimentalresultsduetocreepdeformationwhen
theholdingtimeislessthan45s.Itisalsofoundthata“nose”mayappearintheunloadingsegmentoftheload-dis-

placementcurveduringnanoindentationwhentheholdingtimeisshortandtheunloadingtimeislong.Theholding
timewassetto45sinordertoavoidtheinfluenceofthe“nose”.Thedynamicnanomechanicalpropertiesofthema-
terialwereinvestigatedinthedynamicindentationmode.Theresultsshowthatthestoragemodulusandhardness
decreasewiththeincreaseoftheindentationdepth.BothnanoindentationandscratchtestshowthatHAimproves
themechanicalpropertiesofPLAobviously.ComparingwithpurePLA,themodulusandhardnessof9wt% HA/

PLAcompositeenhanceby35.5%and44.7%.Thecreepdepthof9wt% HA/PLAcompositesdecreasesby9.5%.
ThemaximumdepthandresidualdeptharefewerthanthatofpurePLAunderthesameload,showingthegreatere-
lasticrecoveryandresilienceofHA/PLAcomposites.
Keywords: polylacticacidcomposites;nanoindentation;creepbehavior;scratchtest;mechanicalproperties



 

 

  寻找具有优良性能的骨修复材料一直都是骨材

料领域的研究热点。人们基于仿生学原理将具有生

物相容性的纳米羟基磷灰石(HA)与可生物降解的

聚乳酸(PLA)复合[1-2]可得到相比传统材料力学性

能优异的材料,被广泛应用于骨科固定材料及组织

工程中骨与软骨组织的构建和再生[3-4]。对于承载

载荷的骨材料,往往要评价力学性能的好坏,而对

于植入骨材料的表面力学性能也是考察的重点,例

如研究植入骨与人体骨的接触面,这种接触面具有

传递载荷的作用(拉伸、压缩、扭转等),因此需要

了解材料的表面力学性能[5-6]。
近些年纳米压痕测试技术由于其极高的空间分

辨率、高的位移和载荷分辨率,成功实现了对微型

化、局部不均匀特征材料、高分子材料[7-10]及其薄

膜结构[11]等材料表面微区力学表征。大量的文献

也报道了纳米压痕对生物材料[12-15]微纳尺度力学

性能的测试,如高交联的超高分子量聚乙烯[16]、陶

瓷粉末和功能梯度生物活性复合材料[17]。纳米压

痕技术是根据在最大载荷下压头压入深度的变化来

反映材料的力学性能。对于弹塑性材料,常用Oli-
verandPharr模型来计算材料的模量和硬度[18]。

Sun等[19]使用准静态和动态纳米压痕技术详细考

察了三种生物材料在层状长度范围内的黏弹性行

为,指出断裂韧性由能量耗散机制决定。Wright-
charlesworth等[20]研究了PLA在磷酸盐缓冲溶液

降解后的表面力学性能,表征了PLA的模量和硬

度在不同浸泡时间和横截面上不同位置的差异。

HA/PLA复合材料具有显著的黏弹特性,准静态

压入(Quasi-StaticIndentation)因受载荷频率和加

载方式等方面的制约不能全面反映材料的黏弹性,
而利用动态压入(DynamicnanoDMAIndentation)
测试方法可以克服这一问题[21-25]。纳米压痕动态

测试中运用交变力测量黏弹性材料的动态特性,如

存储模量、损耗模量和硬度。
本文主要利用准静态测试与动态纳米压痕技术

分析了复合材料在微纳尺度的力学性能,并通过蠕

变行为和划痕测试研究了复合材料的尺寸稳定性,
从多种实验方法系统的探讨了 HA 含量对 HA/

PLA复合材料的增强效果。

1 实验材料及方法

1.1 HA/PLA复合材料的制备

将市售的聚乳酸(PLA)(NatureWorks公司,

美国)作为基体,纳米羟基磷灰石(HA)颗粒作为增

强颗粒,利用 MiniJeTII微型注射成型仪(Thermo
公司,美国)将材料共混,使其充分混合均匀。加

工时融腔温度为180℃,模具温度为65℃,注射及

保压压力为6×107Pa,保压时间为15s。最终制

成尺寸为60.0mm测试样条。测试之前利用切片

机(Leica)切平样品表面,经处理后的样品粗糙度

Ra<5nm,满足测试要求。将具有光滑表面的样品

用胶黏剂固定在铁基片上,最后将铁基片安放在具

有磁性的工作台上。

1.2 实验方法

1.2.1 HA/PLA的微观形貌表征

为了观察 HA 颗粒在PLA 基体中的分散情

况,利用扫描电镜(SEM)(CarlZeissSupra55,德

国)和透射电子显微镜(TEM)(PhilipsTecnai12,
荷兰)进行观察。

1.2.2 纳米压痕测试

纳米压痕实验采用美国海思创HysitronTI950
原位纳米力学测试系统,该系统具有极高的位移和

载荷分辨率(载荷分辨率<1nN,位移分辨率<
0.006nm)。根据是否在压头上施加动态力,分为

准静态压入(Quasi-StaticIndentation)测试和动态

压入(DynamicnanoDMAIndentation)测试两种

模式。
(1)准静态压痕测试:根据Oliver& Pharr弹

性接触原理,利用最大载荷 Pmax、最大压入深度

hmax、最大接触深度hc 和卸载刚度S可以获得弹性

模量Er和硬度 H:

H =Pmax

Ac
(1)

Er= S π
2 Ac

(2)

式中:H 为硬度;Pmax为最大载荷;Ac 为压头与材

料接触表 面 的 投 影 面 积,对 于 Berkovich压 头,

Ac=24.5h2c。压头面积函数可根据在标样熔融石

英上校准得到,熔融石英的弹性模量为69.6GPa;

S是卸载段初始段的斜率,Ac 为接触面积。
由于黏弹性材料的力学性能不仅依赖于载荷和

温度,力的作用时间、加载历史等条件对其变形影

响显著,为了分析弹性模量和硬度测试结果的可能

影响因素,在准静态模式下探究了不同的保载时

间、卸载速率对纯PLA力学性能的影响。接着选

用合适的保载和卸载时间,载荷为10000μN,对
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纯PLA和HA/PLA复合材料准静态压入,比较其

模量和硬度。采用梯形加载方式和曲率半径为

100nm的Berkovich金刚石压头,每组实验在不同

的位置选取9个点,压入点的间隔为15μm。最后

测试了HA含量为5wt%的 HA/PLA复合材料微

区硬 度,载 荷 为 30μN,压 痕 点 相 邻 间 距 为

1.2μm,测试长度为48μm,并利用扫描探针显微

镜(SPM)原位成像技术分析压痕形貌。
(2)动态压痕测试:选择系统中的 NanoDMA

II模块可以实现动态测试,将一个较小的动态正

弦载荷叠加在一个较大的准静态力上,通过三板式

电容传感器探测动态力引起的动态位移振幅和相位

差,根据连续刚度测试原理及 Oliver& Pharr原

理,可以计算构成黏弹性材料复合模量的两大重要

物理量存储模量E'和损耗模量E″。存储模量是刚

度或相位对动态力的响应,代表加卸载过程中由于

弹性恢复存储的能量,而损耗模量则与材料的阻尼

特性有关,表示由于滞后被耗散的能量,往往用于

产生热量。计算公式如下:

E'= ks π
2 Ac

(3)

E″=ωCs π
2 Ac

(4)

式中:ks 和Cs 是样品的刚度和阻尼系数;ω 是频

率;Ac 是接触面积。
采用NanoDMAII首先研究了材料的存储模

量和硬度随深度的变化趋势。使用Berkovich金刚石

压头,曲率半径为100nm,测试频率为200Hz,最

大静态力为6000μN,动态力设定的值要满足使动

态位移振幅在1~2nm之间,选择不同的位置测试9
次。测试中随着加载载荷不断增加,位移也不断增

加,传感器连续不断的探测该过程中位移的变化、动

态位移振幅及相位差,从而得到存储模量和硬度随

深度的变化关系。蠕变行为也是黏弹性材料很常见

的特征之一,实验中最大载荷在1s内快速加载,然

后在最大载荷为6000μN下保载400s,动态载荷频

率为200Hz,记录保载段位移-时间变化关系。
最后探究了复合材料的抗磨损性能。利用90°

的圆锥形金刚石压头对样品进行了划痕测试,纵向

力在划痕过程中从0逐渐增大到6000μN,在30s
内划出10μm的痕迹。划痕结束后针尖立即采用

较小的力扫描样品表面,获得SPM 图像,利用

SPM对划痕印迹进行原位分析。

2 结果与讨论

2.1 HA/PLA的微观形貌

图1为不同HA含量的 HA/PLA复合材料的

TEM和SEM图像。可以发现,当HA颗粒含量较

少时,颗粒在PLA基体中分散均匀,当含量达到

13wt%时,颗粒之间出现团聚现象。由图1(g)可
以看出,PLA基体内部出现了孔洞结构,可能由于

HA增强颗粒填充量较大时,颗粒难以与基体很好

地相容从而造成局部颗粒团聚,这种结构很容易导

致材料力学性能的下降。

2.2 HA/PLA的准静态力学性能

2.2.1 保载时间对模量和硬度的影响

图2为纯PLA在最大载荷为10000μN时,
保载不同时间的力-位移曲线(加载和卸载时间均为

5s)及保载5s和45s后压痕SPM图像。由图2(a)
可以看出,加载段曲线几乎完全重合,随着保载时

间的增加,保载段平台不断增长,当保载时间超过

45s之后,压入深度基本保持不变,卸载段曲线重

合。由于材料具有黏弹性,形变对时间具有依赖

性,导致保载段出现平台,超过45s后卸载曲线重

合,说明当保载时间在45s时材料蠕变行为结束。
从图2(b)和图2(c)压入过后的SPM图像中也可以

看出,保载45s压痕深度较之5s的大,并且压痕

呈现与Berkovich针尖相同的形状。
表1列出了不同保载时间下纯PLA 的最大压

入深度、接触刚度、模量和硬度值。很显然,随着

保载时间的增加,最大压入深度增大,到45s之

后,压入深度增加缓慢。接触刚度和模量值随着保

载时间的增大有一定程度升高,而硬度略有减小。

2.2.2 卸载速率对PLA模量和硬度的影响

图3为保载时间分别为1s和45s时不同卸载

速率下纯PLA的力-位移曲线。由图3(a)~3(d)可
见,当保载时间为1s时,保载段平台较短,卸载时

间达到40s时,卸载段压入深度随着载荷的减小反

而有所增加,即“鼻子”现象[26],如图3(c)和图3(d)
所示;当保载时间为45s时,如图3(e)~3(h)所示

卸载段均未出现“鼻子”。由此推断保载时间短且卸

载时间充分即可出现“鼻子”,这是由于保载较短

时,蠕变尚未完全,若卸载时间充分,在保载段来

不及发生的蠕变形变将在卸载段被释放;若卸载速

率较快,残余的蠕变形变来不及释放,就会避免

“鼻子”的产生,如图3(a)和图3(b)所示。同样也

可说明当保载45s时,蠕变在保载段基本释放完
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图1 HA/PLA复合材料TEM和SEM图像

Fig.1 TEMandSEMimagesofHA/PLAcomposites
 

图2 纯PLA在不同保载时间下力-位移曲线(a)及保载时间分别为5s(b)和45s(c)后压痕扫描探针显微镜(SPM)图像

Fig.2 Force-displacementcurvesofneatPLAatdifferentholdingtime(a)andscanningprobemicroscope(SPM)imagesafter

indentationwiththeholdingtimebeing5s(b)and45s(c)
 

全,与图2(a)中的分析结果相一致。另外发现,当

卸载时间为0.05s时,卸载段悬挂在半空,说明压

头已脱离样品表面,如图3(a)和图3(e)所示。综

上,为了能够准确计算模量的大小,应该避免“鼻
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表1 不同保载时间下纯PLA的最大压入深度、接触刚度、模量和硬度

Table1 Maximumdepth,contactstiffness,modulusandhardnessofneatPLAatdifferentholdingtime

Holdingtime/s hmax/nm Stiffness/(μN·nm-1) Modulus/GPa Hardness/GPa
5 1512 35.66 4.720 0.2290
25 1566 36.84 4.740 0.2100
45 1594 37.85 4.750 0.2000
65 1603 38.27 4.770 0.1980
85 1611 38.68 4.780 0.1950
Note:hmax—Maximumdepth.

图3 保载时间分别为1s和45s时纯PLA在不同卸载速率下的力-位移曲线

Fig.3 Force-displacementcurvesofneatPLAunderdifferentunloadingtimewithholdingtimebeing1sand45s
((a)-(d)Holdingtime1s;(e)-(h)Holdingtime45s)

 

子”并使蠕变进行完全,这里选择45s作为最佳保

载时间。由图3(c)和图3(d)可以看出,蠕变影响纯

PLA卸载段的形状,从而影响力学性能的测试结

果。图4为保载时间分别为1s和45s时纯PLA
在不同卸载速率下的刚度、模量和硬度图。从图

4(a)和图4(b)可以看出,当保载时间为1s时,卸

载刚度和模量均随着卸载速率的增加而减小,而保

载时间为45s时,卸载刚度和模量基本不变。这是

由于刚度S=dpdh
,dp为卸载载荷的变化值,dh为

卸载初始段位移的变化值,主要包含弹性恢复

(dhe)和黏性变形(dhv)组成,dhe 为负,是一个与

卸载速率无关的量,而dhv 为正,代表蠕变释放。
在卸载初期,以弹性回复为主,由于黏性蠕变使

dh = dhe+dhv ≤ dhe ,随着卸载时间增加,
黏性造成dhv 增加,导致dh减小,因此卸载刚度随

着卸载速率的减小而增大。

根据公式Er = S π
2 A

,模量与刚度正相关,因

此随着卸载速率的增加,模量表现出相同的变化规

律。当保载时间为45s时,由于蠕变在保载段充分

释放,黏性变形在卸载段基本可以忽略,即dh主

要由dhe 决定,而弹性回复对卸载速率不敏感,因

此随着卸载速率的变化,卸载刚度和弹性模量的值

基本不变。由于 H =Pmax

Ac
,当保载时间为1s时蠕

变不完全,随着卸载时间的增加,压入的深度不断

增加,接触面积随之增大,因此硬度随着卸载时间

的增大而减小,即随着卸载速率的增大而增大,如

图4(c)所示;保载时间为45s时,黏性释放基本可

以忽略,压入深度随着卸载时间的增大基本保持不

变,因此硬度在较大的卸载速率变化范围内基本

不变。

2.2.3 不同HA含量的HA/PLA模量和硬度

图5为HA含量不同的 HA/PLA复合材料的

模量和硬度。可以看出,随着 HA填充量的增加,

HA/PLA复合材料的弹性模量和硬度均有所增加,
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图4 保载时间为1s和45s时纯PLA在不同卸载速率下的

刚度、模量和硬度

Fig.4 Stiffness,modulusandhardnessofneatPLAat

differentunloadingratesholdingfor1sand45s
 

达到9wt%时增强效果最好,与纯PLA相比,HA/

PLA的模量增加了35.5%,硬度增加了44.7%,
之后随着填充量的继续增加,模量和硬度的值有所

下降。HA含量小于9wt%时,颗粒在基体中分散

均匀,当PLA基体受到压头压力时,增强体颗粒

与基体强大的界面结合力使外部压力有效的传递给

增强体,从而使 HA/PLA复合材料能够抵抗外部

压力,使其具有优异的力学性能。当填充量达到

13wt%时,从图1(g)SEM 图像中可以看出,纳米

颗粒与基体间相容性变差,出现孔洞结构,可能导

致部分载荷无法从基体向增强颗粒传递,削弱了材

图5 不同 HA含量的 HA/PLA复合材料的模量和硬度

Fig.5 ModulusandhardnessofPLAcompositeswith

differentHAcontents
 

料的力学性能。

2.2.4 HA含量为5wt%的 HA/PLA 复合材料

微区压痕数据

为了观察 HA/PLA复合材料的微区硬度,压

痕点需要紧密,用以提高测试分辨率,同时也要避

免压痕相互重叠,经过多次实验后选用最大载荷为

30μN,相邻间距为1.2μm。图6(a)为HA含量为

5wt%的HA/PLA复合材料的微区硬度分布,图

6(b)为 压 痕 过 后 对 应 的 SPM 图 像。可 见,在

50μm的长度范围内,硬度差异明显,较小的纳米

硬度值为0.38~0.55GPa,可以认为是PLA基体

的硬度,较大的纳米硬度值约为0.9GPa,可以推

断压痕点位于增强颗粒上。此外对应的SPM 图像

显示,在相同的载荷下,有的压痕塑性变形较小,
说明增强颗粒提高了复合材料的纳米硬度。

2.3 HA/PLA的动态力学性能

图7为NanoDMAII方法测试的不同HA含

量的HA/PLA复合材料不同深度下的存储模量和

硬度。可以看出,随着压入深度的增加,HA/PLA
复合材料的弹性模量和硬度均有所下降,此结果与

文献[27-28]一致。这可能是由于在压入方向上材

料表现出不同的晶体形态造成。由于在浅压入深度

时,样品表面粗糙度和针尖尖端加工缺陷对测试结

果有较大的影响,本实验从压入深度大于100nm处

进行分析。同时发现,含有纳米 HA颗粒的 HA/

PLA复合材料存储模量和硬度均大于纯PLA,并

且纯PLA的最大压入深度最大,HA含量为9wt%
的HA/PLA复合材料最大压入深度最小,模量和

硬度最高,表现出优异的抵抗变形的能力,与准静

态测试结果保持一致。需要指出的是,相同深度下
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图6 5wt% HA/PLA复合物微区硬度分布曲线(a)

和与(a)对应的部分压痕点的SPM图像(b)

Fig.6 Hardnessdistributionof5wt% HA/PLAcompositein

microdomain(a)andSPMimageofpartialindentationpoints
(b)(correspondingto(a))

 

准静态测得的模量和硬度值小于NanoDMAII测

得的结果,这是由于前者是在低频率下测得的,而

后者是在动态力频率为200Hz下测得的,高频下

分子链运动缓慢,难以变形,因此表现为较高的模

量和硬度值。
图8为典型的纯PLA和 HA/PLA 复合材料

的力-位移曲线。可以看出,尽管在测试中设置相

同的应变速率,不同 HA含量的 HA/PLA 复合材

料在加载阶段的斜率具有明显差异。HA/PLA 复

合材料的加载段斜率均大于纯PLA,并且 HA/

PLA复合材料的最大压入深度均小于纯PLA,说

明添加增强颗粒HA后,产生相同的变形需要更大

的力。HA含量为9wt%的 HA/PLA复合材料的

最大压入深度远小于纯PLA,增强效果最佳。
图9为保载时间为400s时 HA/PLA 复合材

料的蠕变位移-时间曲线。为了消除长时间保载时

热漂对监测位移的影响,选用测试系统中的“Nano

图7 不同 HA含量的 HA/PLA复合材料在不同深度下的

存储模量和硬度

Fig.7 Storagemodulusandhardnessversusdisplacement

ofHA/PLAcompositeswithdifferentHAcontents
 

图8 纯PLA和 HA/PLA复合材料的力-位移曲线

Fig.8 Load-displacementcurvesofneatPLAand

HA/PLAcomposites
 

referencecreep”方式,频率为220Hz,该动态模式

可以有效的扣除由于热漂而引起的位移变化,使保

载阶段压入深度的变化完全归属于蠕变。由图9发

现,蠕变曲线分为瞬时蠕变和稳态蠕变两个阶段,
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图9 纯PLA和 HA/PLA复合材料的蠕变曲线

Fig.9 CreepcurvesofneatPLAandHA/PLAcomposites
 

符合典型的高分子蠕变规律。在5s之内随时间的

增大,蠕变位移迅速增加,而蠕变速率大幅度降

低,此阶段表现为瞬时蠕变。接着5~400s内位移

增加速度变缓,位移随时间增加成线性增加,表现

出明显的线性蠕变过程,此阶段为稳态蠕变过程。
同时容易看出 HA/PLA的压入蠕变深度均小于纯

PLA。HA含量为9wt%时,起始蠕变深度最小,
并且蠕变400s后的压入深度为1150nm,明显小

于纯PLA的蠕变压入深度。HA含量为9wt%的

HA/PLA的压入蠕变深度与纯PLA 相比下降了

9.5%,尺寸稳定性最好,此结果与图5、图7和图

8的结论相一致。

2.4 HA/PLA复合材料的划痕

划痕测试采用二维的三板电容型传感器,不仅

能测试纵向压入深度和纵向力,还可以精准的检测

出水平力和水平位移。大量报道利用划痕测试来评

价膜材料与基底的结合能力,通常人们通过临界力

的大小来预测膜材料的力学性能[29-33]。临界力往

往定义为在划痕过程中水平力或者纵向位移在某一

瞬间发生突变所对应的纵向力,但是临界力往往受

到断裂面的粗糙度和材料的厚度等因素的影响。划

痕结束后针尖立即在原位扫描样品表面形貌。图

10为纯PLA和13wt% HA/PLA复合材料在划痕

过后的原位成像。可以看出,划痕过后,产生塑性

变形,在边缘处有明显的凸起。图11是在最大载

荷6000μN条件下,纯PLA和13wt% HA/PLA
复合材料的纵向位移。可以看出,13wt% HA/

PLA复合材料的纵向位移是1853nm,小于纯

PLA的纵向位移1948nm。
图12为纯PLA和13wt% HA/PLA复合材料

图10 划痕测试过后的纯PLA和13wt% HA/PLA的

高度拓扑图像((a),(b))和力学拓扑图((c),(d))

Fig.10 ScaningProbeMicroscopyimagesafterramping-force

scrachtestonneatPLAand13wt% HA/PLA((a),(b)

Topographicalimages;(c),(d)Gradientimages)
 

的最大划痕深度和残余划痕深度统计。最大划痕深

度表示材料在最大临界力的作用下压头划出的深度

(由图11得到)。通过 SPM 原位成像,压头 对

10μm划痕进行扫描可以得到样品表面划痕的残余

深度(如图10所示),残余深度代表材料的塑性变

形。分析图12可知,加入 HA增强颗粒后,HA/

PLA复合材料的最大划痕深度和残余深度均小于

纯PLA,由最大划痕深度减去残余深度可得到恢复

的弹性变形部分,13wt% HA/PLA可恢复变形占

66.3%,高于纯PLA(59.6%),表现出优异的弹性

恢复能力。

3 结 论

(1)利用微型注射成型仪实现了纳米羟基磷灰

石(HA)颗粒与聚乳 酸(PLA)的 复 合,SEM 和

TEM均显示,当HA含量低于9wt%时,纳米HA
颗粒与PLA 基体相容性好,并且均匀分散在基

体中。
(2)准静态压痕实验表明,当蠕变不充分时,

保载和卸载时间影响力学性能的测试结果。当保载

时间小于45s时,由于蠕变尚不完全,HA/PLA
复合材料的模量和硬度受保载时间的影响,超过

45s时,模量和硬度基本保持不变。当改变卸载速

率时,保载时间1s和45s的情况大不相同。保载

时间为1s时,HA/PLA复合材料的蠕变在卸载段

释放,刚度和存储模量随着卸载速率的增大而大幅

度减小,硬度增大;而保载时间为45s时,HA/
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图11 划痕模式下纯PLA和13wt% HA/PLA复合材料的纵向力和纵向位移与时间的曲线

Fig.11 Plotsofnormalforceandnormaldisplacementversustimefromaramping-forcescratchtestonneatPLAand

13wt% HA/PLA
 

图12 划痕模式下纯PLA和13wt%HA/PLA最大划痕深度和

残余深度

Fig.12 Averagepeakscratchdepthandpeakresidual

depthfromtheramping-forcescratchtestsonneat

PLAand13wt%HA/PLA
 

PLA复合材料的黏性变形在卸载段基本可以忽略,
力学性能不会随卸载速率的变化有较大波动。

(3)当保载时间短且卸载时间长,会产生“鼻
子”,为了准确计算模量,应当避免“鼻子”并且使

蠕变在保载段释放完全,选择保载45s作为理想测

试条件。
(4)准静态、动态压入实验和划痕测试均显示

HA/PLA复合材料的比纯PLA具有更好的抵抗

变形的能力,并且 HA含量为9wt%的 HA/PLA
复合材料具有最优的力学性能,与纯PLA相比,
模量和硬度分别增加了35.5%和44.7%,蠕变深

度下降了9.5%。HA的加入可以使PLA基体所

受的外部压力有效的传递到纳米 HA颗粒上,显

著的提高了PLA表面的弹性模量和硬度,降低了

蠕变,使材料具有更高的尺寸稳定性和耐刮擦

性能。
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