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单晶硅纳米力学性能的测试
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摘要：对材料纳米力学性能测试手段进行了研究，着重分析了纳米压痕技术的原理和方法。结合纳米压痕技术，采用尖

端四面体Ｖｉｃｋｅｒｓ型单晶金刚石压头对单晶硅（１００）晶面进行了纳米压痕实验测试。实验发现，在载荷为１０００ｍＮ时，

晶体硅出现了明显的裂纹和脆性断裂；而在载荷低于８０ｍＮ的情况下，晶体硅则表现出延性特性。此外，在不同载荷条

件下对晶体硅的硬度进行了实验测试，测试结果发现，不同载荷条件下晶体硅的硬度测量值存在较大的差异，认为导致

这种差异的原因在于压痕区域晶体硅所受压力不同，使得晶体硅内部结构发生了改变，较为准确的单晶硅的硬度测量值

为１５．７ＧＰａ。
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１　引　言

　　近年来，随着精密定位技术的发展
［１］和刀具

水平的提高，以单晶金刚石刀具为加工工具的纳

米级切削加工得到不断发展［２４］；当刀具圆角半径

达到纳米级时，利用该方法可完成复杂微小构件

的干式纳米加工。在纳米级切削加工方面，以晶

体半导体材料的纳米级切削加工最引人关注，采

用这种方法制备的单晶硅（Ｓｉ）、锗（Ｇｅ）透镜是红

外遥感、热成像、暗视野观测等领域尖端设备的首

选元件，而针对化合物半导体如磷化铟（ＩｎＰ）、砷

化镓（ＧａＡｓ）等制备的器件可用于集成电路的基

板或衬底，具有较高的理论研究价值和相当的市

场份额。在日本，由晶体锗薄片加工而成的红外

菲涅耳透镜（ＩｎｆｒａｒｅｄＦｒｅｓｎｅｌｌｅｎｓｅｓ）
［４］价格昂

贵，且不易获得。纳米级切削加工过程十分复杂，

其中被加工材料的纳米尺度力学性能是一个关

键。近年来微纳机电系统（ＭＥＭＳ／ＮＥＭＳ）的研

究取得了长足进展，部分产品已达到实用化阶段，

如微压力传感器、加速度计、微喷头等，但微纳制

造与装配技术的不足和可供实际应用的相关材料

力学性能参数的缺乏［５］仍在很大程度上制约了

ＭＥＭＳ／ＮＥＭＳ技术及相关高技术领域的深入研

究和产业化步伐，成为阻碍这项研究的瓶颈。因

此，开展 ＭＥＭＳ／ＮＥＭＳ构件的纳米力学性能评

定方法与测试手段的研究具有十分重要的意义，

已得到国内外众多研究机构的重视［５８，１３］。此外，

随着新型纳米材料、生物医学工程的发展，研发人

员迫切希望探求纳米尺度下纳米晶体、纳米管、薄

膜材料、生物人体组织等的力学性能和损伤机

制［９１３］。这些研究工作推动了相关领域的理论研

究，加速了实际开发应用的快速发展。近年来，有

关纳米尺度下材料力学性能的研究工作已受到

美、日、澳、欧盟等发达国家和地区以及我国部分

高校和科研院所的高度重视。

在材料纳米力学性能的测试分析中，纳米压

痕技术是最为常用的手段，借助该项技术人们可

以测得被测试件的硬度、弹性模量等力学参

数［５，１３１４］，借助扫描电子显微镜等设备对测试后

的试件进行观测分析，还可发现载荷作用导致的

材料损伤和内部缺陷［２，１５１８］，此外纳米划痕技术

近年来在材料力学性能的研究分析方面也逐渐展

露了头角。

作为性能好、价格低、易于获得的一种微电子

材料，硅材料的力学性能始终是国内外学者的研

究热点。单晶硅属于各向异性材料，在不同晶向

（或晶面）上表现出不同的物理性能；此外载荷作

用会经常导致其内部组织结构的改变（即相变，

Ｐｈａｓｅｔｒａｎｓｆｏｒｍａｔｉｏｎ）
［１７１８］。本文对纳米压痕技

术进行了分析。在此基础上，借助于纳米压痕技

术，针对单晶硅薄片进行了纳米力学性能的测试

分析，考证了其硬脆性特性，并研究了其延性变形

特点；通过分析不同载荷下压痕测试的载荷压痕

深度试验关系曲线和硬度测试结果对载荷力与单

晶硅相变的关系进行了分析。

２　纳米压痕技术

　　在材料微构件纳米尺度下力学特性测试上，

以纳米压痕技术（Ｎａｎｏｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎ）最具代表性。

纳米压痕，又名具有深度传感功能的纳米压痕测

试（Ｄｅｐｔｈｓｅｎｓｉｎｇｎａｎｏｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎｔｅｓｔｓ）。纳米

压痕测试技术是一种用于测量材料表面力学性能

的先进技术。其原理是：在加载过程中，试样表面

在压头作用下首先发生弹性变形，随着载荷的增
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加，试样开始发生延性变形、甚至脆性断裂；加载

曲线呈非线性，而卸载曲线反映被测物体的弹性

恢复情况。通过分析加载卸载曲线可以得到材

料的硬度和弹性模量等参数，采用纳米压痕技术

可以测试材料试件的蠕变、断裂韧性、疲劳等特

性。此外，纳米压痕技术还被用于测试薄膜力学

性能、ＭＥＭＳ／ＮＥＭＳ微构件的弯曲刚度等特性。

近年来，纳米压痕测试技术已经成为测试材料试

件纳米力学性能的一种主流技术。就微纳米切削

加工而言，借助纳米压痕技术可以从纳米尺度探

求被测材料试件的力学特性，进而探索这类材料

的可加工性，提高加工精度和刀具使用寿命。

纳米压痕测试技术目前已较为成熟，美国

ＭＴＳ和 Ｈｙｓｉｔｒｏｎ、日本Ｅｌｉｏｎｉｘ、瑞士ＣＳＥＭ、澳

大利亚ＡＳＩ等公司均有商业化纳米压痕仪产品。

图１为日本Ｅｌｉｏｎｉｘ公司出品的ＥＮＴ１１００型纳

米压痕仪外观。

图１　Ｅｌｉｏｎｉｘ公司的ＥＮＴ１１００型纳米压痕仪

Ｆｉｇ．１　ＥＮＴ１１００ＮａｎｏｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎＴｅｓｔｅｒｏｆＥｌｉｏｎｉｘ

在进行纳米压痕试验测试中，压头的材料、形

状和精密运动对压痕测试效果影响很大。自然界

中无杂质的单晶金刚石（Ｄｉａｍｏｎｄ）材料具有十分

优异的性能，如高硬度、热传导特性、稳定的化学

特性等，使其成为目前相对其它材料而言纳米压

头的首选材料；单晶金刚石纳米压头的形状与原

子级晶体取向密切相关，参照图２，压头的轴向

（犗犗′）通常与其［１００］晶向一致。但由于单晶金

刚石的晶体各向异性强烈，导致难以用来加工具

有圆形特征的纳米压头。

图２　Ｖｉｃｋｅｒｓ型单晶金刚石压头形状

Ｆｉｇ．２　ＩｎｄｅｎｔｅｒｓｈａｐｅｏｆＶｉｃｋｅｒｓｓｉｎｇｌｅｃｒｙｓｔａｌｄｉａｍｏｎｄ

除了金刚石，纳米压头的另外一种可选的材

料是蓝宝石（Ｓａｐｐｈｉｒｅ），虽然蓝宝石没有金刚石

硬，但由于其晶体各向异性特性明显弱于金刚石，

因此适于用来加工球形、锥形等具有圆形特征的

纳米压头。针对纳米压头的尺寸、形状，目前国际

已有确定的标准［１４］。此外，目前商业化的纳米压

痕仪内部通常具有多种可选的压头加载卸载方

式。图３为较为常用的压痕测试中压头施加给试

件的加载力大小（或运动位移）的时间历程曲线。

图３　压痕加载卸载中压头的位移

Ｆｉｇ．３　Ｉｎｄｅｎｔｅｒｄｉｓｐｌａｃｅｍｅｎｔｉｎｌｏａｄｉｎｇｕｎｌｏａｄｉｎｇｏｆ

ｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎ

３　纳米压痕过程的基本理论

　　在纳米压痕实验测试中，由于压头与试件间

的接触力通常为ｍＮ级以下，机械系统各环节变

形量十分微小，压头压入试件的深度可直接通过

精密测微装置测得（或经过简单换算得到），这里

用犺表示压头的压入深度；压痕过程中施加到试

件接触表面的载荷犘 可以通过微型力传感器拾
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取。尽管用作压头材料的单晶金刚石硬度极高，

但在压头与试件的接触过程中，理论上压头和试

件均会发生不同程度的延性变形，故定义折算模

量（Ｒｅｄｕｃｅｄｍｏｄｕｌｕｓ）如下：
［１４，１７］

１

犈ｒ
＝
１－狏２ｓ
犈ｓ

＋
１－狏２ｉ
犈ｉ

， （１）

式中：犈ｒ 为折算模量；犈ｓ 为试件的杨氏模量；犈ｉ

为压头的杨氏模量；狏ｓ 为试件的泊松比；狏ｉ为压

头的泊松比。

折算模量与压痕曲线卸载部分有如下的关

系：

犈ｒ＝
１

２
π

槡犃·犛， （２）

式中：犃为压头此刻与试件的接触面积；犛为测量

刚度，卸载曲线上最大加载位置处的正切值，犛可

用下式表示

犛＝
ｄ犘
ｄ（ ）犺 犘ｍａｘ

， （３）

式中：犘为压痕过程中施加在试件上的载荷。

当采用球形压头对试件进行测试时，接触面

积可以表示为：

犃＝２４．５犺２ｃ， （４）

犺ｃ＝犺－０．７５
犘
犛
， （５）

式中：犺ｃ为此刻压头与试件的接触深度。

根据相关力学理论，材料的硬度可以表示为：

犎＝
犘ｍａｘ
犃
． （６）

结合上述理论基础，借助纳米压痕试验测得

的压痕曲线和相关数据，可计算出被测材料试件

的杨氏模量、硬度等参数，并可考察蠕变等特性。

此外通过ＳＥＭ／ＴＥＭ、Ｒａｍａｎ等测试仪器对试件

压痕表面进行观测分析，还可研究材料的裂纹、应

力分布、晶体结构等情况，从而对材料的微观特性

进行综合分析评价。

４　实验结果

　　本文针对单晶硅薄片进行的纳米压痕测试在

图１所示的Ｅｌｉｏｎｉｘ公司的ＥＮＴ１１００型纳米压

痕仪上进行，所采用的压头材料为单晶金刚石，形

状为尖端四面体 Ｖｉｃｋｅｒｓ型压头，压头几何形状

如图２所示。采用上述方法，对单晶硅薄片（１００）

晶面进行了不同载荷条件的压痕实验，图４为最

大载荷为１０００ｍＮ时，压痕实验完成后在电镜

下测得的试件表面压痕区域附近的形貌。从图４

可以看出，此时单晶硅表面出现了裂纹、甚至脆性

断裂，裂纹方向除与压头形状有关外，还与单晶硅

晶体各向异性联系紧密。

通过一系列实验发现，针对实验采用的单晶

硅材料出现裂纹时的临界压痕载荷为８０ｍＮ左

右。图５是在保证压痕过程中单晶硅试件不出现

裂纹的前提下，采用不同载荷对单晶硅（１００）晶面

进行的多次压痕实验测得的试件表面压痕形貌，

其中沿犡向１０组测试结果分别为载荷由２０ｍＮ

增大到８０ｍＮ的情况，沿Ｙ向的每组结果为相同

载荷下的压痕形貌。

图４　 （１００）晶面加载力１０００ｍＮ的压痕形貌

Ｆｉｇ．４　Ｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎ ｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｏｆ （１００）ｃｒｙｓｔａｌ

ｐｌａｎｅｗｈｅｎｌｏａｄｉｎｇｆｏｒｃｅｉｓ１０００ｍＮ

图５　（１００）晶面不同载荷的压痕形状

Ｆｉｇ．５　Ｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎｓｈａｐｅｏｆ（１００）ｃｒｙｓｔａｌｐｌａｎｅｗｉｔｈ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｌｏａｄｓ

结合图４和图５可以发现：在较高载荷条件

下，单晶硅出现了明显的裂纹甚至断裂破碎（图
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４），这充分说明单晶硅是一种硬脆型材料。然而

在较低载荷条件下，单晶硅在压头作用下则表现

出延性特性，此时压痕附近区域没有裂纹情况出

现（图５）。结合上述分析可知，通过纳米尺度下

切削加工方式加工微小型硅构件，必须采用适当

的加工方式和工艺参数，在延性状态下对单晶硅

进行微纳米级切削加工，才可能达到较高的加工

质量。

图６是得到的两组单晶硅压痕测试的载荷和

压痕深度的实验关系曲线，图６（ａ）的卸载曲线中

出现了曲线斜率变化显著的拐点，图６（ｂ）的卸载

曲线出现了变化平缓的阶段，导致该现象的原因

在于金刚石工具头作用导致卸载过程中材料内部

结构改变，而使得材料力学性能发生了变化。结

合实验结果测得载荷为１０ｍＮ时单晶硅的硬度

为１５．７ＧＰａ。

（ａ）最大载荷力２５ｍＮ

（ａ）Ｍａｘｉｍｕｍｌｏａｄ２５ｍＮ

（ｂ）最大载荷力５０ｍＮ

（ｂ）Ｍａｘｉｍｕｍｌｏａｄ５００ｍＮ

图６　载荷压痕深度的实验关系曲线

Ｆｉｇ．６　Ｌｏａｄｓ狏狊ｄｉｓｐｌａｃｅｍｅｎｔｓ

５　结　论

　　本文分析了纳米尺度下材料试件力学性能测

试的意义和主要手段，着重介绍了目前纳米力学

性能测试的主流方法纳米压痕技术及其基本理

论基础。采用纳米压痕实验测试手段对单晶硅的

力学性能进行了测试分析。实验发现单晶硅在较

高载荷条件下硬脆特性明显；而在较低载荷条件

下，则表现出延性特性，这对指导单晶硅纳米尺度

下切削加工具有一定的意义。通过纳米压痕实验

测试发现晶体硅在载荷条件１０ｍＮ时的硬度值

为１５．７ＧＰａ；结合纳米压痕实验测试得到的载荷

与压痕深度关系曲线，证实纳米压痕测试过程晶

体硅内部结构发生了改变。
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●下期预告

氩气Ｚ箍缩内爆等离子体温度诊断

施　军１，肖沙里１，王洪建１，黄显宾２，杨礼兵２，蔡红春２

（１．重庆大学 光电技术及系统教育部重点实验室，重庆４０００３０；

２．中国工程物理研究院 流体物理研究中心，四川绵阳６２１９００）

为了诊断Ｚ箍缩等离子体电子温度，研究了氩的双电子伴线与类氦共振线的强度比和等离子体电

子温度的关系。利用椭圆弯曲晶体谱仪在“阳”加速器上探测Ｘ射线光谱，采用Ｘ射线胶片接收信号。

谱仪获取了氩的类氦谱线及类锂伴线，计算了伴线犽与共振线狑 的强度比以及伴线犼与禁戒谱线狕之

和与共振线强度比，利用伴线与共振线强度比值和等离子体电子温度的关系诊断出电子温度为９６０～

１０６０ｋｅＶ，实验结果证明谱线强度比值法是一种探测电子温度很有效的诊断方法。

８０６１ 　　　　　光学　精密工程　　　　　 第１７卷　


