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摘要：通过纳米压痕实验对单晶锗（１００）、（１１０）、（１１１）晶面进行各向异性力学性能的分析研究。根据纳米压痕过

程中获得的载荷 位移曲线并结合 Ｏｌｉｖｅｒ Ｐｈａｒｒ理论对材料的弹性模量和硬度进行考察。实验结果表明：单晶锗

在纳米压痕过程中发生明显的塑性变形，并且（１１０）晶面塑性最好，（１００）晶面其次，（１１１）晶面塑性最差；硬度与

弹性模量变化趋势相一致，在压入深度较小时，材料受表面效应的影响，硬度和弹性模量发生明显波动，而且由于

单晶锗各个晶面上的原子密度以及晶面间距有较大的差异，单晶锗表现出稳定的各向异性，硬度和弹性模量大小

依次为：（１１１）晶面、（１１０）晶面、（１００）晶面。随着压入深度增加，硬度和弹性模量逐渐趋于稳定，大小依次为：

（１１０）晶面、（１００）晶面、（１１１）晶面。
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　　引言

微机 电 系 统 （Ｍｉｃｒｏｅｌｅｃｔｒｏｍｅｃｈａｎｉｃａｌｓｙｓｔｅｍ，
ＭＥＭＳ）在汽车、航空航天、通讯、医疗、环境保护等
方面具有越来越广阔的应用前景

［１］
。然而，由于表

面和尺寸效应的影响，当器件尺度减小到微纳米量

级时，微机电系统中表面力相对体积力增大近千倍，

因而与表面相关的摩擦、磨损、粘性阻力和表面张力

等对系统的影响比与体积相关的惯性力和电磁力的

影响更加显著，表面力成为影响系统性能的关键因

素
［２－３］

。由此，在进行微观器件的结构设计和力学

性能分析时，采用传统的力学性能测量方法已不能

满足微纳米技术的要求。

随着材料科学的发展，纳米压痕作为一种有效

的微尺度材料力学性能检测方法，正在被广泛的应

用
［４］
。该方法不仅可以测量材料硬度，还可以从测

试的数据中直接或间接地得到材料的弹性模量、应

变 应力等参数，以评价材料的机械力学性能和摩擦

性能
［５－８］

。纳米压痕实验作为在纳米尺度上进行力

学性能表征的有效手段，在硬度、弹／塑性形变、应变
等研究中已取得了许多重要成果。

锗金属单晶属于第Ⅳ主族元素、金刚石结构，锗
具有比较优越的物理和化学性质，主要应用于半导

体材料、红外光学材料、化工催化剂、医学应用及其

他一些新用途领域
［９］
。尤其在微电子领域，随着芯

片和晶体管的小型化，摩尔定律正面临硅基材料物

理尺寸上的限制，需要开发一种新的材料来突破这

一限制，锗的优异性使得锗基衬底有可能取代硅而

应用于先进纳米电子器件
［１０－１１］

。晶体锗力学性能

方面的研究也越来越引起各方面专家的重视。

晶体由于其内部原子排列具有规律性，因而在

各个不同的方向上，原子排列的疏密程度和排列方

式都有着显著不同，导致晶体在不同方向的物理化

学性质也不同，即在不同的晶体方向，晶体表现出强

烈的各向异性。因此，不同晶面取向的单晶锗具有

各向异性。尤其在力学特性方面的各异性表现更为

突出，主要体现在弹性模量、硬度等随晶向的变化而

变化。因此，有必要应用纳米压痕法对单晶锗各向

异性力学性能进行研究。

１　纳米压痕测试理论

纳米压痕测试原理就是压头（一般使用金刚石

压头）在一定的正向负载作用下，垂直压入测试材

料，通过记录在压入过程中所需的加载力和压头压

入测试材料的深度，从而获得加载／卸载过程中的载
荷 Ｐ和压深 ｈ的关系（载荷 位移曲线，如图 １所
示）

［１２］
，然后通过该曲线获得测试材料的弹性模量

和硬度等参数，完成对该材料的力学性能测试。

图１中 ｈｆ是完全卸载后的压痕深度；ｈｍａｘ是压
痕过程的最大压痕深度；Ｐｍａｘ是最大载荷；Ｓ是卸载
曲线顶部的斜率，为系统的接触刚度。与传统实验

中直接测量压痕几何尺寸计算力学性能不同，纳米



压痕必须经过经验公式推算出接触面积，进而计算

出材料的力学性能。

在纳米压痕实验中，较经典的理论分析方法为

Ｏｌｉｖｅｒ Ｐｈａｒｒ方法［１３］
，主要是利用卸载部分的载荷

压深关系曲线计算出等效接触面积，从而可求出材

料的压痕硬度。

图 １　典型的纳米压痕载荷 位移曲线

Ｆｉｇ．１　Ｔｙｐｉｃａｌｎａｎｏｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎｌｏａｄｄｉｓｐｌａｃｅｍｅｎｔｃｕｒｖｅｓ
　

首先，卸载深度和载荷的关系，可以采用公式来

拟合载荷 压深曲线的卸载部分
［１４］

Ｐ＝α（ｈ－ｈｆ）
ｍ

（１）
式中 α是与几何常数、试件材料和压头各自的弹性
模量和泊松比有关的常数，指数 ｍ与压头的几何外
形有关。

对式（１）微分得到试件材料的接触刚度

Ｓ (＝ ｄＰ
ｄ )ｈ ｈ＝ｈｍａｘ

＝αｍ（ｈｍａｘ－ｈｆ）
ｍ－１

（２）

试件和压头抵抗变形能力的约化弹性模量与接

触压痕曲线卸载部分的关系为

Ｅｒ＝槡
π
２β
Ｓ

槡Ａ
（３）

式中　Ａ———压头与试件的接触面积
Ｅｒ———试件和压头抵抗变形能力的约化弹性

模量

β———与压头形状有关的修正系数，Ｂｅｒｋｏｖｉｃｈ
压头 β＝１０３４［１３］

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

会发生不同程度的塑性变形，故定义弹性模量关系

为
［１４］

１
Ｅｒ
＝
１－ν２ｓ
Ｅｓ

＋
１－ν２ｉ
Ｅｉ

（４）

式中　Ｅｓ———试件的弹性模量
Ｅｉ———压头的弹性模量

νｓ———试件的泊松比

νｉ———压头的泊松比
对于金刚石压头 Ｅｉ＝１１４１ＧＰａ，νｉ＝００７，对于

一般金属 νｉ＝０２５。
在 Ｏｌｉｖｅｒ Ｐｈａｒｒ方法中，通过卸载曲线计算得

到等效接触深度

ｈｃ＝ｈ－ε
Ｐｍａｘ
Ｓ

（５）

式中　ε———与压头形状有关的参数
对于圆锥压头，ε＝０７２，对于棱锥压头，ε＝

０７５。
对于理想的 Ｂｅｒｋｏｖｉｃｈ压头，压痕接触投影面积

可以表示为
［１５］

Ａ＝２４５６ｈ２ｃ＋α１ｈｃ＋α２ｈ
１／２
ｃ ＋… ＋α８ｈ

１／１２８
ｃ （６）

定义试件材料的硬度 Ｈ为

Ｈ＝
Ｐｍａｘ
Ａ

（７）

综合式（１）～（７）由材料的载荷 位移曲线就可

以计算出测试材料的硬度和弹性模量。

２　纳米压痕实验

实验 采 用 美 国 Ａｇｌｉｅｎｔ公 司 生 产 的 Ｎａｎｏ
ｉｎｄｅｎｔｅｒＧ２００型纳米压痕仪，其最大载荷 ５００ｍＮ，
载荷分辨力 ５０ｎＮ，位移分辨率小于 ００１ｎｍ。实验
采用曲率半径为 ５０ｎｍ的 Ｂｅｒｋｏｖｉｃｈ压头对单晶锗
（１００）、（１１０）、（１１１）晶面进行纳米压痕实验，实验
仪器如图２。

图 ２　Ｇ２００型纳米压痕仪

Ｆｉｇ．２　ＮａｎｏｉｎｄｅｎｔｅｒＧ２００
　
ＮａｎｏｉｎｄｅｎｔｅｒＧ２００纳米压痕仪采用固定压入

深度法在单晶锗（１００）、（１１０）、（１１１）晶面上加载，
加载深度分别为３０、７０、１００、５００、１０００、２０００ｎｍ，应
变速率为 ００５ｓ－１。在实验过程中，仪器自动记录
压入位移、载荷、时间等参量的变化。根据前面的理

论方法计算出测试材料的硬度、弹性模量。

３　实验结果及分析

３１　同一晶面取向单晶锗的压痕载荷 位移曲线

图３为单晶锗（１００）晶面不同压入深度下的载
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荷 位移曲线，从图中可以看出压痕过程加载阶段中

不同载荷下的曲线变化趋势相同，即随着压入载荷

的增大，压头的压入深度也随之非线性增大，这说明

单晶锗材料内部变形机制与压入最大载荷无关。在

卸载过程中，单晶锗虽然有弹性恢复，但并没能按照

压入时的接触曲线变回到原有的状态，压入深度为

３０ｎｍ时，卸载后压痕残余深度约为 １５８ｎｍ，７０ｎｍ
时约为３２４ｎｍ，１００ｎｍ时约为 ３８６ｎｍ，５００ｎｍ时
约为２６２１ｎｍ，说明单晶锗材料接触区域在被压头
加载荷压入的过程中发生了塑性变形，而且随着压

入载荷的增大，压痕残余深度也随着增大。

图 ３　不同压深下的载荷 位移曲线

Ｆｉｇ．３　Ｌｏａｄｄｉｓｐｌａｃｅｍｅｎｔｃｕｒｖｅｓｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎｄｅｐｔｈｓ
（ａ）压入深度３０ｎｍ　（ｂ）压入深度７０ｎｍ

（ｃ）压入深度１００ｎｍ　（ｄ）压入深度５００ｎｍ
　

同时，从图中可以看出，卸载过程中最大压深为

７０ｎｍ、１００ｎｍ、５００ｎｍ（即最大载荷为 ０８３５ｍＮ、
１９２６ｍＮ、４２８６ｍＮ）时，卸载曲线有卸载突退（即
ｐｏｐｏｕｔ）现象出现，而最大压深为 ３０ｎｍ（即最大载
荷为０３７５ｍＮ），卸载曲线没有突退现象。导致曲
线出现上述现象的原因可能是随着压入载荷的增

大，单晶锗内部发生滑移或者局部断裂。

３２　不同晶面取向单晶锗的载荷 位移曲线

图４所示为单晶锗（１００）、（１１０）、（１１１）晶面加
载和卸载载荷 位移曲线，最大压入深度为２０００ｎｍ，
各晶面的加载条件相同。通过该曲线可以确定压入

的弹性模量和硬度。在载荷加载初期，单晶锗材料

制备过程中残留的表面硬化作用和弹性 塑性转变

等原因，使载荷随着位移的增大非线性增长。图中

加载 卸载曲线包围的面积代表压入的塑性功，因此

从曲线包围面积的大小可分析单晶锗材料塑性的高

低
［１６］
。从图中可以看出单晶锗（１１０）晶面的压入曲

线包围面积最大，（１１１）晶面的面积最小，这从一定

程度上可以表明晶体单晶锗（１１０）晶面塑性最好，
（１００）其次，（１１１）塑性最差。

图 ４　２０００ｎｍ压深下各晶面单晶锗的载荷 位移曲线

Ｆｉｇ．４　Ｌｏａｄｄｉｓｐｌａｃｅｍｅｎｔｃｕｒｖｅｓｏｆｅａｃｈｃｒｙｓｔａｌｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎｏｆ

ｔｈｅｓｉｎｇｌｅｃｒｙｓｔａｌｇｅｒｍａｎｉｕｍｕｎｄｅｒ２０００ｎｍｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎｄｅｐｔｈ
　

３３　不同晶面取向单晶锗的硬度、弹性模量与最大
压入深度的曲线

图５和图６所示为用 Ｏｌｉｖｅｒ Ｐｈａｒｒ方法测得的
纳米压痕过程中单晶锗不同晶面的硬度、弹性模量

与压入深度（即压入载荷）的变化关系。如图 ５所
示，硬度随着最大载荷的增加而降低并逐渐趋于稳

定。说明在压痕测试中出现了尺寸效应，目前虽有

很多解释来寻求出现压痕尺寸效应的原因，但由于

在纳米压痕测试中的影响因素很多，还没有一种方

法能完全解释在纳米压痕测试中出现尺寸效应的原

因。在压入深度较小时，由于表面颗度、氧化层的影

响，硬度较大，且出现明显的波动现象。晶体各个晶

面、晶向上的原子密度都具有较大的差距，这造成了

图 ５　硬度与最大压入深度曲线

Ｆｉｇ．５　Ｈａｒｄｎｅｓｓｄｉｓｐｌａｃｅｍｅｎｔｃｕｒｖｅｓ
　

图 ６　弹性模量与最大压入深度曲线

Ｆｉｇ．６　Ｅｌａｓｔｉｃｍｏｄｕｌｕｓｄｉｓｐｌａｃｅｍｅｎｔｃｕｒｖｅｓ
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晶体力学特性具有各向异性。由图７可以看出单晶
锗（１１１）晶面的密度最大，（１１０）晶面其次，（１００）晶
面最小，这与实验中单晶锗（１１１）晶面硬度最大，
（１１０）晶面次之，（１００）晶面硬度最小相符。当压入
深度大于５００ｎｍ时，晶体锗发生脆性断裂，随着压
入深度的增加硬度逐渐趋于稳定，此时单晶锗

（１１０）晶面硬度最大，（１００）晶面次之，（１１１）晶面硬
度最小，分别为 ９１８ＧＰａ、６９９ＧＰａ和 ５８ＧＰａ。
图６中弹性模量的变化趋势与硬度相一致，这正与
硬度与弹性模量之间往往存在密切的联系理论相符

合
［１７］
。

图 ７　单晶锗各个晶面的原子排列状况

Ｆｉｇ．７　Ａｔｏｍｉｃａｒｒａｎｇｅｍｅｎｔｐｏｓｉｔｉｏｎｏｆｅａｃｈｃｒｙｓｔａｌｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎｏｆｔｈｅｓｉｎｇｌｅｃｒｙｓｔａｌｇｅｒｍａｎｉｕｍ
（ａ）（１００）　（ｂ）（１１０）　（ｃ）（１１１）

　

４　结论

应用纳米压痕仪，根据Ｏｌｉｖｅｒ Ｐｈａｒｒ理论对单晶
锗（１００）、（１１０）、（１１１）晶面进行纳米压深实验。通过
单晶锗在纳米压痕实验加、卸载过程中的载荷 位移曲

线，研究了不同压入深度下的变形机理，测量了不同

晶面单晶锗的硬度和弹性模量，得出以下结论：

（１）由载荷 位移曲线可看出，晶体锗在压痕实

验过程中发生了塑性变形，当压入深度大于 ３０ｎｍ
时，卸载过程出现了 ｐｏｐｏｕｔ现象，导致这种现象的
原因可能是随着压入载荷的增大，导致单晶锗内部

发生滑移或者局部断裂。根据压痕功的方法可知，

加 卸载曲线包围的面积代表压入的塑性功，因此从

曲线包围面积的大小可分析出单晶锗材料塑性的高

低：单晶锗（１１０）晶面塑性最好，（１００）晶面其次，
（１１１）晶面塑性最差。

（２）由于压痕尺寸效应的原因，硬度和弹性模
量随着最大载荷的增加而降低并逐渐趋于稳定。在

压入深度较浅时，由于测单晶锗表面硬化效应的影

响，硬度和弹性模量误差明显。单晶锗各个晶面原

子密度的较大差距，使得单晶锗的硬度和弹性模量

表现出明显的各向异性，其中大小依次为：（１１１）晶
面、（１１０）晶面、（１００）晶面。当压入深度大于
５００ｎｍ，随着压入深度的增加，硬度和弹性模量逐渐
趋于稳定，且大小依次为：（１１０）晶面、（１００）晶面、
（１１１）晶面。
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