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纳米压痕技术在材料科学中的应用 3
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摘  要   纳米压痕技术已被广泛地应用在材料科学的各个领域 q文章针对这一新技术的基本测量原理及其应用进

行了介绍 q

关键词   纳米压痕 o硬度 o弹性模量 o连续韧度测量

ΑΠΠΛΙΧΑΤΙΟΝΣ ΟΦ ΝΑΝΟΙΝΔΕΝΤΑΤΙΟΝ ΤΕΧΗΝΙΘΥΕΣ ΙΝ ΜΑΤΕΡΙΑΛ ΣΧΙΕΝΧΕ

÷�∞ ≤∏±2≠¬
k ΜΤΣ Σψστεμσ Χορπορατιον oΜΤΣ Σψστεμσk Σινγαπορεl Πτε Λτδ oty Αψερ Ραϕαη Χρεσχεντ f st2sw oΤεμπχο Τεχηνομινιυμ o Σινγαπορε tv||yxl

Αβστραχτ   �¤±²¬±§̈±·¤·¬²±·̈¦«±¬́∏̈¶«¤√̈ ¥̈ ±̈ º¬§̈ ¼̄ ∏¶̈§¬± °¤±¼©¬̈ §̄¶²©·«̈ °¤·̈µ¬¤̄ ¶¦¬̈±¦̈¶q�±¬±·µ²§∏¦·¬²±

¬¶ª¬√̈ ±·²·«̈ ¥¤¶¬¦³µ¬±¦¬³̄ ¶̈¤±§√¤µ¬²∏¶¤³³̄¬¦¤·¬²±¶q

Κεψ ωορδσ   ±¤±²¬±§̈±·¤·¬²±o«¤µ§±̈ ¶¶o¨̄¤¶·¬¦°²§∏̄∏¶o¦²±·¬±∏²∏¶¶·¬©©±̈ ¶¶°̈ ¤¶∏µ̈°̈ ±·¶

3  usss p s| p tt收到初稿 ousss p tu p tt修回

tl  ∞2°¤¬̄}¦∏±¼¬q¬¬̈ � °·¶q¦²°

目前联系地址 }北京朝阳区东三环北路 { 号亮马河大厦 � 座

uv p su室 q邮编 tssssw q电话 }yx|ss|{s

t  引言

纳米压痕k±¤±²¬±§̈±·¤·¬²±l又称深度敏感压痕

k§̈³·«¶̈±¶¬±ª¬±§̈±·¤·¬²±l技术是近几年发展起来的

一种新技术≈t ou 
q它可以在不用分离薄膜与基底材料

的情况下直接得到薄膜材料的许多力学性质 q例如 o

弹性模量 !硬度 !屈服强度 !加工硬化指数等等≈v ow 
q

在微电子科学 !表面喷涂 !磁记录以及薄膜等相关的

材料科学领域得到越来越广泛的应用 q

传统的压痕测量是将一特定形状和尺寸的压头

在一垂直压力下将其压入试样 o当压力撤除后 o通过

测量压痕的断截面面积 o人们可以得到被测材料的

硬度 q这种测量方法的缺点之一是仅仅能够得到材

料的塑性性质 q另外一个缺点就是这种测量方法只

能适用于较大尺寸的试样 q随着现代微电子材料科

学的发展 o试样尺寸越来越小型化 q传统的硬度测量

技术无法满足新材料研究的需要 q此外 o材料科学家

们不仅要了解材料的塑性性质 o而且需要掌握材料

的弹性性质 q近几年发展起来的纳米压痕技术有效

地满足了科学家们的这一需要 q

u  测量原理

在纳米压痕测量技术中 o两种最常用到的力学

性质就是硬度k Ηl和弹性模量k Εl q对于各向同性

材料 o如果不存在时间相关的形变 o例如蠕变k¦µ̈ ³̈l

或粘弹性k√¬¶¦²̈ ¤̄¶·¬¦¬·¼l
≈x 以及在压痕过程中材料

不存在凸出k³¬̄̈ 2∏³l o硬度和弹性模量的测量精度

通常优于 ? ts h
≈y 

q

211  压痕过程的一般描述

图t给出一个加载 p 卸载循环过程的载荷 p 位

移曲线 q这里最重要的物理参量是最大载荷k Π°¤¬l !

最大位移k η°¤¬l !完全卸载后的剩余位移k η©l o以及

卸载曲线顶部的斜率k Σ � §Πr§ηl q参量 Σ 被称为

弹性接触韧度 q根据这些参量以及下述两个基本关

系式 o我们可以推算出材料的硬度和弹性模量 }
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这里 Α为接触面积 oΕµ为约化弹性模量 oΒ是与压

头几何形状相关的常数≈y 
q

根据这个定义 o硬度是材料对接触载荷承受能
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图 t  纳米压痕实验的载荷 p 位移曲线

力的量度 q这里必须区分该定义与传统硬度的区别 q

对于塑性形变起主要作用的过程 o两种定义给出类

似的结果 ~但是对于弹性形变为主的接触过程 o两种

定义将给出完全不同的硬度 q因为纯弹性接触过程 o

其剩余接触面积非常小 o传统的定义将导致硬度无

穷大 q

kul式的约化模量 Εµ可以被用来解释压头和试

样的弹性形变 o而测试材料的弹性模量 Ε 则可以根

据 Εµ计算出 }
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式中 Μ为被测材料的泊松比 oΕ¬ 和 Μ¬ 分别为压头

的弹性模量和泊松比 q对于金刚石压头 o其参量分别

为 Ε¬� tttw�°¤oΜ¬� s1sz q

212  接触韧度( Σ)和接触面积( Α)的确定

为了从载荷 p 位移数据计算出硬度和弹性模

量 o必须准确地知道弹性接触韧度和接触面积 q纳米

压痕与传统硬度测试一个根本的区别就是纳米压痕

是通过经验公式推算得出接触面积 o而传统方法则

是根据卸载后的压痕照片来获得 q

目前被广泛用来确定接触面积的方法被称为

�̄ ¬√̈ µp °«¤µµ方法≈t 
q该方法是通过将卸载曲线顶部

的载荷与位移的关系拟合为一指数关系 }

Π � Βk η p η©l
μ
o kwl

此处 Β和 μ 为拟和参数 oη© 为完全卸载后的位移 q

弹性接触韧度便可以根据kwl式的微分计算出 o即

Σ �
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§η η� η

°¤¬

� Βμkη°¤¬ p η©l
μ pt

q kxl

  对于拟和一条完整的卸载曲线 okxl式并不总能

提供正确的描述 o特别是附着在基底上的薄膜材料 q

在这种情况下 o根据整条卸载曲线拟合得到的参量

常常导致非常大的误差 q因此确定接触韧度的曲线

拟和通常只取卸载曲线顶部的 ux h到 xs h q

为了确定接触面积 o我们首先必须知道接触深

度kη¦l
≈t 

o对于弹性接触≈z 
o接触深度总是小于总的

穿透深度k即最大位移 η°¤¬l q接触深度可以由下式

给出 }

η¦ � η p Ε
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此处 Ε是一与压头形状有关的常数 q对于球形或金

字塔形k�̈ µ®²√¬¦«l压头 oΕ� s1zx q接触面积 Α便可

以根据经验公式 Α� φk η¦l计算得出≈t 
q

一旦知道了接触韧度和接触面积 o硬度和弹性

模量便可以由ktl式和kul式算出 q

213  连续韧度测量(Χοντινυουσ Στιφφνεσσ Μεασυρε2

μεντσ:ΧΣΜ)

≤≥� 技术提供了另外一种接触韧度的动态测量

方法 q其原理是将一相对较高频率的简谐力叠加在

准静态的加载信号上 o其中简谐力的振幅保持在较

小的水平上 q这种技术的成功关键取决于所采用的

动力学模型是否能够准确地描述压痕系统的动力学

响应 q

图 uk¤l给出纳米压痕设备的简图 o图 uk¥l为系

统的动力学模型 q所有的运动都被严格地限制在一

个自由度上 q因此 o纳米压痕系统可以很好地被一维

简谐振子描述 q压痕系统的运动方程可表达为

μ&Ζ n Δ¾Ζ n Κζ � Φkτl o kzl

式中 μ 为等效质量 oΔ � Δ¬ n Δ¶ 为等效阻尼 o其中

Δ¬和 Δ¶ 分别为压头和试样的阻尼 ~Κ � k Σ
p t

n

Κ
p t

© l
p t

n Κ¶为等效韧度 o而 Κ© 和 Κ¶分别为加载框

和支承弹簧的韧度 ~Φkτl为总的力 q

图 u

k¤l 纳米压痕系统简图 ~ k¥l系统的动力学模型

k� 为试样 ~�为压杆 ~≤ 为加载线圈 ~⁄为支承弹簧 ~Δ¬为压头的

阻尼 ~Δ¶为试样的阻尼 ~∞为电容位移传感器 ~ƒ 为加载框 ~Κ© 为

加载框的韧度 ~Κ¶为支承弹簧的韧度 ~μ 为等效质量l
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假设力函数可表达为

Φkτl � Φs¨
¬Ξτ

o k{l

该力产生的位移则为

Ζkτl � Ζs¨
¬k Ξτp <l

o k|l

Ξ � uΠφ为角频率 o<为位移滞后载荷的相位角 q

将k{l ok|l式代入kzl式 o我们可以得到接触韧

度为

Σ �

t

Φs

Ζs

¦²¶< p k Κ¶ p μΞul
p

t

Κφ

pt

o ktsl

其中 Κ© oΚ¶ 和 μ 均为仪器本身的参数 o而 Φs oΖs

和 Ξ均为实验设置参量 o<则由锁相放大器给出 q

v  结果和讨论

311  块材

本文选用试样为熔融石英k©∏¶̈§≥¬�ul q这种材

料的优点主要是抗氧化 !各向同性 !无加工硬化 o而

且价格较便宜 q所有测量均在 �¤±²�±§̈±·̈µ⁄≤� 上

完成 o测量方法为 ≤≥� 技术 q

图 v给出试样的模量 p压痕深度曲线 q在 tss )

uxs±°压痕深度范围内 o试样的模量为 zt1u ?

t1v|�°¤q这与该试样的标称模量 zu�°¤非常接近 q

从图 v可以看出 o当压痕深度小于 us±°时 o我们即

可以得到相当精度的弹性模量 q这表明 o该技术可以

图 v  熔融石英标准试样的模量 p 压痕深度曲线

图 w  熔融石英标准试样的硬度 p 压痕深度曲线

用来研究超薄薄膜 q图 w 为熔融石英标准试样的硬

度 p压痕深度曲线 q在较小压痕深度范围内 o试样的

硬度随着压痕深度的增加而增加 q当压痕深度大于

ys±° 时 o硬 度 逐 渐 地 趋 向 一 稳 定 值 }|1wu ?

s1ux�°¤q这主要是因为在较小压痕范围内 o试样的

形变以弹性形变为主 q随着载荷的增加 o塑性形变逐

渐起主导作用 q

312  薄膜

通常来说 o为了获得与基底无关的薄膜材料的

力学性质 o压痕深度应当小于膜厚的 ts h
≈{ 

q这个

规律的有效性取决于薄膜和基底材料性质的差异 o

以及薄膜和基底材料哪个较硬 q本文介绍的 ≤≥� 动

态测量技术就是一种确定多大压痕深度处所测力学

性质开始有基底效应的非常有效的方法 q因为该方

法使得我们可以获得硬度和弹性模量作为压痕深度

的连续函数 o因而基底开始影响测量的深度位置变

得非常显而易见 q

在很多实际应用中 o薄膜的厚度是如此的小 o以

致在所有有用压痕深度范围内的压痕数据都有基底

效应 q这是一个在硬喷涂k«¤µ§¦²¤·¬±ªl中非常普遍

存在的问题 q为了得到正确的硬度 o压痕深度必须超

过某一特定值 o以使得试样产生完全塑性形变 q在这

种情况下 o通常的目标就是根据复合结构的性质迭

代出薄膜的力学性质 q对于文献中存在的经验或分

析公式 o在使用这种迭代时必须慎重 q近来 o�±¤³³

等又发展出了一种将有限元模拟与实验载荷位移数

据相结合的新技术≈| 
q

对于薄膜材料 o有些情况下 �̄ ¬√̈ µp °«¤µµ方法

并不总能给出正确的接触面积 q例如软膜在硬基底

上 o凸出k³¬̄̈ p ∏³l是常遇到的问题 o因为硬基底限

制了塑性流变 ~对于硬膜在软基底上 o凹陷k¶¬±®p

¬±l现象导致 �̄ ¬√̈ µp °«¤µµ方法过估了实际的接触面

积 o结果计算出的硬度和模量太小 q对于极端的凸出

或凹陷现象 o实际的接触面积必须利用其他检测手

段 q

由此可以看出 o到目前为止 ≤≥� 动态测量技术

是研究薄膜材料以及基底效应最有效方法 q此外 o对

于某些时间相关的材料 o例如铅 !铟或高分子材料

等 o由于接触韧度在卸载曲线最大位移处出现负值 o

因此利用传统测量方法将无法得到材料的硬度和弹

性模量 o而 ≤≥� 技术可以有效地解决这一难题 q

w  结束语

纳米压痕技术已延伸到微电子 !半导体 !刀具 !
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光学器件及其喷涂 !磁记录介质 !生物材料以及医疗

器件等领域 q随着 ≤≥� 动态测量技术的出现及应

用 o纳米压痕技术必将在材料科学的各个领域得到

越来越广泛的应用 q
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第三届世界物理学会大会简讯

  以中国科协书记处书记 !中国物理学会常务理

事张泽为团长的中国物理学会代表团于 usss 年

tu月tt ) ty日访问德国 o并参加了 tu月 tx ) ty 日

在柏林举行的第三届世界物理学会大会 q代表团成

员有北京大学物理系教授龚旗煌 !北京应用物理和

计算数学研究所研究员张维岩 !中国科学院物理研

究所研究员张杰 !聂玉昕和中国科协国际部陈芳 q

第三届世界物理学会大会的主题是加强物理学

对社会的影响力 qv个专题分别是/ 公众对物理学的

理解0 !/ 提高学校里的物理教育0和/ 加强物理学会

的工作0 q来自世界各地的 ws多个物理学会和约 ys

个科学与教育机构的 |s名代表参加了大会 o会议由

欧洲物理学会和德国物理学会主办 q各物理学会的

主要负责人k主席和秘书长l都出席了会议 qvs几位

代表在大会上分别就 v 个专题作了报告 o并围绕 v

个专题进行了大会发言和讨论 q会议气氛一直很热

烈 q

ty日下午 o会议就三个专题进行了总结 o形成

了共识 q在进一步征求代表意见后 o会议的结论和建

议将发表在欧洲物理学会主办的刊物上 q

中国物理学会常务理事聂玉昕在会上代表中国

物理学会作了/ 中国物理学会在中国物理教育中的

作用0的报告 o并在会上散发了英文版的中国物理学

会简介 q

经欧洲物理学会主席 �1 • ²̄©̈ ±§¤̄¨教授提议并

经大会通过 o第四届世界物理学会大会将于 ussx年

在瑞士举行 q

中国物理学会代表团访问德国期间 o正值德国

物理学会庆祝量子理论建立 tss 周年的纪念活动

kusss年 tu月 tt ) tx日 o于柏林工大l o代表团成员

参加了部分学术报告会 qtu 月 tw 日下午代表团全

体成员还参加了在柏林音乐厅举行的/ 量子理论百

年纪念大会0 o德国物理学会主席 ⁄¬µ® �¤¶·¬±ª和德

国科技部长 ∞§̈ ª̄¤µ§�∏̄°¤«±分别致辞 o德国的诺贝

尔物理奖得主 �̄¤∏¶√²± �̄¬·½¬±ª和法国的诺贝尔物

理奖得主 ≤̄ ¤∏§̈ �o≤²«̈ ±p ×¤±±²∏§¬分别作了科学

讲演k只有 ≤²«̈ ±2×¤±±²∏§¬用了英语 o其余均使用了

德语l o大会出席人数在千人以上 q

德国物理学会为纪念量子理论诞生 tss周年还

举办了展览会 o发行了纪念文集 o组织了一系列科普

报告 o并在报纸上发表了整版的纪念文章和图片 q庆

祝活动的声势和规模都很可观 q

中国物理学会代表团还在波恩访问了德国科学

基金会 o在柏林会见了国际科联k�≤≥�l一位副主席 q

这次出访 o对增进中国物理学会与各国各地区物理

学会 !德国科学基金会等组织的相互了解 o交流物理

学会的工作经验起到了积极的作用 q

k中国科学院物理研究所  聂玉昕l

#xvw#vs卷 kusst年l z期


