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摘要：基于原子力显微镜（ＡＦＭ）和金刚石针尖建立了一套纳米压痕测量系统。通过向系统发送控制电压使金刚石针尖

在完成加载和卸载全过程的同时进行实时的数据采集并直接绘出载荷压深曲线。利用该系统，对单晶铝和单晶铜薄膜

材料进行了单点压痕实验，用美国 Ｈｙｓｉｔｒｏｎ公司的纳米原位测量仪（ＴｒｉｂｏＩｎｄｅｎｔｅｒ）做了验证试验。实验结果表明，该系

统适合测量较软材料的纳米硬度。分析了基体材料对薄膜硬度和弹性模量的影响，在薄膜厚度低于５～１０倍压入深度

时，基体对薄膜材料的力学性能影响很大；并根据获得的载荷－压深曲线分析得出由于尺度效应的影响，随着压痕深度

的减小，薄膜的硬度值呈明显的上升趋势，弹性模量没有这个趋势。
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１　引　言

　　近几年研究者倾向于使用商用ＡＦＭ（Ａｔｏｍ

ｉｃＦｏｒｃｅＭｉｃｒｏｓｃｏｐｅ）系统测量纳米硬度，因为其

能实现纳米级的定位和纳米尺度的压痕并达到＜

１μＮ的初始载荷，尤其对于各种厚度小于１μｍ

的薄膜材料，ＡＦＭ 具有其他压痕仪器所无法比

拟的优点。１９９４年，美国俄亥俄州大学的 Ｂ．

Ｂｈｕｓｈａｎ和Ｖ．Ｎ．Ｋｏｉｎｋａｒ
［１］用ＡＦＭ测量了单晶

硅材料，压痕深度只有１ｎｍ。２０００年美国加利

福尼亚大学的 Ｇ．Ｗ．ＭａｒｓｈａｌｌＪｒ
［２］等人也利用

ＡＦＭ研究了牙质材料（ＤＥＪ）的机械特性。２００１

年日本学者ＩｓａｏＫｏｊｉｍａ
［３］，用ＡＦＭ 探针对碳氮

薄膜进行实验，研究了碳氮薄膜的硬度与薄膜的

温度和密度的关系。２００４年中国北京科技大学

的华文申等人和中科院物理研究所的沈殿宏等人

用ＡＦＭ研究了ＴｉＣ狓／ＮｉＡｌ合成物交界面的纳米

硬度和弹性模量［４］。然而，用 ＡＦＭ 本身的压痕

软件进行纳米硬度测量，只能直接得到力曲线，而

力曲线必须转化成载荷－压深曲线才能用于其他

力学性能的分析。为了解决上述问题，本文基于

ＡＦＭ 建立控制系统，在金刚石针尖完成加载和

卸载全过程的同时进行实时的数据采集并直接绘

出载荷－压深曲线。这样既能扫描到压痕图像又

能得到载荷－压深曲线。

２　实验装置

　　实验中采用美国ＤＩ公司 ＮａｎｏＩＩＩ型ＳＰＭ

（Ｄｉｍｅｓｉｏｎ３１００），金刚石针尖的弹性系数为１５０

～３００Ｎ／ｍ，系统软件为Ｉｎｄｅｎｔ软件。本项目研

制的系统是将安装有Ａ／Ｄ卡的ＰＣ机通过ＳＰＭ

的输入／输出接口单元ＳＡＭ 口与ＳＰＭ 相连，经

控制箱设定ＰＳＤ偏转电压值达到给探针加载和

卸载的目的，同时也是通过ＳＡＭ 口实时采集数

据，并绘制载荷－压深曲线。实验中采用的单晶

薄膜样品是用真空沉积镀膜的方法在硅表面分别

镀１μｍ厚的铜膜和１５０ｎｍ厚的铝膜，其表面粗

糙度犚犪＜５０ｎｍ。同时，为了研究基体材料对薄

膜性能的影响还选择了纯单晶铝样品进行对比。

３　测量系统的实验原理

　　系统的实验原理如图１所示。实验时首先通

过ｓｅｔｐｏｉｎｔ设置ＰＳＤ初始电压，使针尖刚好与试

件表面轻轻接触，悬臂没有变形，通过ＳＡＭ 口采

集此时ＰＺＴ的初始位移犣狆１所对应的电压值犞１。

然后再给ＰＳＤ一定的电压值，此时相对于初始电

压ＰＳＤ产生偏转电压犞ｄｅｆ，这个偏转电压使针尖

压入试件一定深度犺ｍａｘ，微悬臂产生Δ犣犮 的变形

量，记录下ＰＺＴ位移犣狆２对应的电压值犞２。如果

试件是理想的即很硬以至于针尖根本压不进去，

当ＰＳＤ的偏转电压为犞ｄｅｆ时，相应ＰＺＴ的犣向位

移变化量就等于微悬臂的变形量Δ犣犮。

Δ犣犮＝狊×犞ｄｅｆ， （１）

式中狊为探针的灵敏度，而我们实验时所用的试

件不是理想的，针尖将压入试件表面一定深度，相

对于偏转电压犞ｄｅｆ，ＰＺＴ的犣向位移变化量包含

微悬臂的变形量和压痕深度两部分

犣狆２－犣狆１＝（犞２－犞１）×２４５．７＝犺ｍａｘ＋Δ犣犮， （２）

式中２４５．７是电压和位移之间的转换系数。

　　作用在探针上的力狆为压痕的载荷，通过下

式计算：

狆＝犽犮·Δ犣犮， （３）

式中犽犮为微悬臂的弹性系数，对于压痕的微悬臂

其值为２４７．３Ｎ／ｍ。

图１　ＡＦＭ的 Ｈｅｉｇｈｔ模式原理图

Ｆｉｇ．１　ＰｒｉｎｃｉｐｌｅｄｉａｇｒａｍｏｆＡＦＭｈｅｉｇｈｔｍｏｄｅｌ

利用压痕过程中实时采集到的电压值，根据

式（１）～（３）就可以计算出最大压深犺ｍａｘ和最大载

荷狆ｍａｘ，根据得到的载荷－压深曲线的卸载部分

进行拟合得到接触刚度犛，这样再根据硬度计算

公式就可以计算出材料的弹性模量和硬度值。
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４　实验结果和分析

　　由图２（ａ）和（ｂ）的载荷－压深曲线可以明显

的看出，在相同的载荷力作用下Ｃｕ的最大压深

远远小于Ａｌ的最大压深，而且根据卸载曲线的

斜率知道Ａｌ的接触刚度比Ｃｕ小，于是从载荷－

压深曲线能直接地分析出Ａｌ比Ｃｕ软很多，Ａｌ的

纳米硬度值应该小于Ｃｕ，弹性模量值应该大于

Ｃｕ。经计算在相同的载荷力４０μＮ作用下，Ｃｕ

的纳米硬度和弹性模量分别为４．２６ＧＰａ和７０

ＧＰａ，Ａｌ的分别为０．５ＧＰａ和７５ＧＰａ；在４８μＮ

作用下，Ｃｕ的纳米硬度和弹性模量分别为３．９

ＧＰａ和７２ＧＰａ，Ａｌ的纳米硬度和弹性模量分别

（ａ）单晶铜 （Ｃｕ）

（ａ）Ｓｉｎｇｌｅｃｒｙｓｔａｌｃｏｐｐｅｒ（Ｃｕ）

（ｂ）单晶铝（Ａｌ）

（ｂ）Ｓｉｎｇｌｅｃｒｙｓｔａｌａｌｕｍｉｎｕｍ（Ａｌ）

图２　单晶铜和单晶铝分别在４０μＮ和４８μＮ载荷

力作用下的载荷压深曲线

Ｆｉｇ．２　Ｌｏａｄｄｉｓｐｌａｃｅｍｅｎｔｃｕｒｖｅｓｆｏｒｓｉｎｇｌｅｃｒｙｓｔａｌ

ｃｏｐｐｅｒａｎｄｓｉｎｇｌｅｃｒｙｓｔａｌａｌｕｍｉｎｕｍａｔｐｅａｋ

ｌｏａｄｓｏｆ４０μＮａｎｄ４８μＮ

为０．４５ＧＰａ和８０ＧＰａ。通过用美国 Ｈｙｓｉｔｒｏｎ

公司生产的ＴｒｉｂｏＩｎｄｅｎｔｅｒ做验证试验得知，本系

统的实验精度高于以往传统的硬度测量仪器，由

于很多因素的影响其精度稍低于ＴｒｉｂｏＩｎｄｅｎｔｅｒ。

　　为了说明基材对薄膜力学性能的影响，按照

压入深度为１／１０～１／５膜厚时可以避免基体对膜

测试影响的原则［５］，实验中选用软膜硬基的 Ａｌ／

Ｓｉ，即在硅片上镀了厚约１５０ｎｍ的单晶铝薄膜，

分别对该薄膜和纯单晶铝块进行纳米硬度实验。

从图３可以直接看出，Ａｌ的塑性变形比Ａｌ／Ｓｉ的

要大很多，Ａｌ／Ｓｉ的弹性恢复比 Ａｌ大。图４的

ＡＦＭ压痕图像也表明相同条件下 Ａｌ的压痕明

显大于 Ａｌ／Ｓｉ的压痕深度，由图３的曲线算得

Ａｌ／Ｓｉ的纳米硬度和弹性模量分别为５．３ＧＰａ和

１４０ＧＰａ，Ａｌ的分别为０．５ＧＰａ和７５ＧＰａ，Ａｌ／Ｓｉ

的模量和硬度明显高于Ａｌ，证明基体对薄膜性质

图３　单晶铝和单晶铝薄膜／硅基体在４８μＮ下的载

荷压深曲线图

Ｆｉｇ．３　Ｌｏａｄｄｉｓｐｌａｃｅｍｅｎｔｃｕｒｖｅｓｆｏｒｓｉｎｇｌｅｃｒｙｓｔａｌａ

ｌｕｍｉｎｕｍａｎｄｓｉｎｇｌｅｃｒｙｓｔａｌａｌｕｍｉｎｕｍｆｉｌｍｓｏｎ

ｓｉｌｉｃｏｎａｔ４８μＮ

有很大的影响。图５是根据Ｃｕ和 Ａｌ在不同压

力下的纳米硬度实验得到的纳米硬度、弹性模量

和压痕深度的关系曲线，可以看出，Ｃｕ和Ａｌ的纳

米硬度值随着压深的不断减小呈现明显的上升趋

势，而弹性模量基本上没有太大变化。导致这种

现象的原因是当材料的尺寸进入到微纳尺度范围

内时，尺度效应开始影响材料的力学性能。由于

材料的弹性属性取决于原子间的结合力，是材料

的固有物理特性，不受尺度效应的影响；而硬度等

塑性变形行为依赖于位错在诱导应力下的运动，

这种运动常常受到来自晶界和缺陷等的影响，尺

度效应能够产生这种几何约束来阻碍位错的产生
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和滑移，使得应力得不到释放，因此引起了硬度值

的提高。

（ａ）Ａｌ

（ｂ）Ａｌ／Ｓｉ

图４　单晶铝和单晶铝薄膜／硅基体在４８μＮ下的

ＡＦＭ压痕图像

Ｆｉｇ．４　ＡＦＭｉｍａｇｅｓｏｆｓｉｎｇｌｅｃｒｙｓｔａｌａｌｕｍｉｎｕｍａｎｄ

ｓｉｎｇｌｅｃｒｙｓｔａｌａｌｕｍｉｎｕｍｆｉｌｍｓｏｎｓｉｌｉｃｏｎａｔ４８

μＮ

应用塑性应变梯度理论［６８］可以预测材料在

微米和亚微米层次的尺度效应现象，即在传统弹

塑性理论的框架下考虑应变梯度的影响，在本构

关系中，应变和应变梯度诸项之间通过微尺度参

量匹配，可由这些微尺度参量刻画尺度效应。对

于Ｃｕ和Ａｌ等常规金属材料，塑性应变梯度理论

中微尺度参量的取值大约在０．８μｍ～１．５μｍ
［９］，

当压入深度小于该范围时为尺度效应的敏感区，

特别是当压入深度与微尺度值之比小于１／３时，

尺度效应十分敏感；当压入深度大于微尺度值时，

尺度效应不太敏感，传统弹塑性理论可以近似适

用［１０～１２］。

（ａ）硬度

（ａ）Ｎａｎｏｈａｒｄｎｅｓｓ

（ｂ）弹性模量

（ｂ）Ｅｌａｓｔｉｃｍｏｄｕｌｅ

图５　压痕深度对单晶铜和单晶铝薄膜的纳米硬度

和弹性模量的影响

Ｆｉｇ．５　Ｅｆｆｅｃｔｓｏｆｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎｄｅｐｔｈｏｎｎａｎｏｈａｒｄｎｅｓｓ

ａｎｄｅｌａｓｔｉｃｍｏｄｕｌｅｏｆｓｉｎｇｌｅｃｒｙｓｔａｌｃｏｐｐｅｒ

ａｎｄｓｉｎｇｌｅｃｒｙｓｔａｌａｌｕｍｉｎｕｍ

５　结　论

　　 根据上述单晶材料的实验结果表明，该系统

直接得到的载荷－压深曲线可以用来进行纳米级

硬度等力学性能的分析，但由于微悬臂的影响，该

系统不适于测量较硬的材料，施加的控制电压最

好不要超过２Ｖ，测量软材料的精度优于传统的

硬度测量方法；由本系统测得的纳米硬度和弹性

模量值可知，随着压痕深度的减小，薄膜的硬度值

呈明显的上升趋势，弹性模量没有这个趋势。这

主要是由于材料的硬度等塑性变形行为受到尺度

效应的影响，而材料的弹性只依赖于原子间的结

合能，和材料微观结构以及外形尺寸基本无关。

在薄膜厚度低于５～１０倍压入深度时，基体对薄

８２７ 　　　　　光学　精密工程　　　　　 第１５卷　



膜材料的力学性能影响很大。由于Ｓｉ片的模量

和硬度较大，Ａｌ／Ｓｉ的硬度和模量明显高于Ａｌ的

硬度和模量，且随压入深度的增加，硬度和模量值

上升较快。
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