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微米 纳米尺度的材料力学性能测试

傅 敏 王 会才 洪友士
中国科学院力学研究所非线性力学国家重点实验室

,

北京

摘 要 针对如何定量测定纳米
、

微米尺度及低维材料的力学性能
,

叙述了采用当今先进观测手段
,

结合设备特点和力学分析技术来评价材料的硬度
、

弹性模量
、

屈服应力
、

抗蠕变及抗疲劳性等力学性

能的测试方法

关键词 微米
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纳 米尺度

、

纳 米硬度计
、

力学性能
、

原子力显微镜

引 言

纳米科学与技术是一个综合性的多学科交叉的领域
,

研究对象的尺寸范围是 、

进行纳米材料的研究
,

标志着人类改造原子
、

分子尺度的微观世界的开始
,

从而将导致在材料
、

信息
、

生物
、

医疗
、

机械等领域实现质的飞跃

就力学性能而言
,

许多结构材料存在
“

尺寸效应
” ,

即强度随着尺寸的减小而提高
,

其中最重

要的原因是缺陷存在概率的减小 因此
,

纤维材料的直径越做越细 晶粒直径的减小引起的材

料强度的提高也从和位错堆积及驱动相关联的理论与实践中找到了证据 如果材料的上述尺度

进一步减小到纳米量级
,

材料的力学性能就不是简单的外推方法能够得出的
,

许多材料将呈现

特异的性质 强度
、

延性极大的提高
,

反
一

关系等 这些现象期待着传统的微细观

理论得到发展 然而
,

新的纳观结构机制对应的力学模型首先需建立在大量的观测实践上
,

而

常规的实验及分析方法显然 已经不能满足要求

自从 年诞生了第一台扫描隧道显微镜 后
,

对纳米尺度的观测就有了新的手段

接着 年制造出了原子力显微镜
,

从而极大推动了纳米尺度下的材料的测试技术
,

同

时也为在纳米尺度下的力学实验提供了一个有利的武器

和纳米
、

微米层次紧密相关联的材料结构形式是所谓低维材料
,

包括表面薄膜
、

层状材料
、

纤维材料等 这种结构形式的材料广泛应用于许多高技术领域 如何评价这些结构的力学性能
,

采用怎样的测试设备
,

应是力学工作者值得注意和研究的问题

纳米层次材料的力学测试

的功能及特点

的工作原理非常简单 工作台装配有一个由
一

制作的极其细小的探针
,

当该探

针尖端和试样存在一定的电压差
,

并使尖端足够靠近试样表面达几个纳米尺度时
,

由于隧道效
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应
,

就会在它们之间产生电流 如果相对距离变化
,

将使隧道电流产生一个数量级的变

化 针尖在扫描试样表面时
,

试样表面高低不平或物理特性的变化将引起隧道电流的变化
,

为

了维持电流为常值
,

反馈系统将调整探针的高度
,

并将此高度记录下来 以此来得到试样表面

的物理特征像

的基本工作思路和 类似
,

其反馈系统调整的不是电流
,

而是探头和试样表面的

作用力 一般地
,

和探头相联接的是一个悬臂梁结构
,

通过光信号对悬臂梁的弯曲作反馈控制
,

以此来识别表面的物理特征像 具体讲
,

带有许多的功能模块
,

分为接触式和非接触式两

大类型 力的表现形式也是多种多样
,

可以进行人为的设计 比如设计涂敷带有极性键涂层的

探头以判定试样的分子结构形式 利用探头和试样表面摩擦力
、

磁力或弹性等亦可表征试样表

面结构特征
,

如磁畴
、

相结构或表面形貌等 采用上述技术
,

还可以对试样的表面进行纳观结构

尺度的改造 比较有前景的应用领域是微电子
、

微机械和生物技术等领域

利用 发展的纳米硬度计技术在力学性能测试方面大有用武之地 本文将着重从这个

方面进行描述

压痕法

原理及应用

实验测试中比较关注的力学性能包括 硬度
、

杨氏模量
、

弹
一

塑性变形
、

和时间相关的蠕变

松弛效应
、

断裂韧性
、

疲劳特性等 上述大部分性能可以采用硬度实验方法
,

以压头压入过程中

引起的局域变形来得以体现 换言之
,

用压痕实验法
,

可以检测和评定材料的多种力学性能
压痕实验可以直接检测的量为力 轴向力

、

切向摩擦力
、

压头位移 如果考虑时间因素
,

则

状和
,

、,少

⋯
了厅‘、尸

有压头高度变化率
、

力变化率 压痕的投影面积和压头位移的关系需经标定 依据压头的形

材料类型
,

一般采用多项式拟合方法给出 式 是采用纳米硬度测试技术
一

玩

并使用三角锥形压头的拟合结果

,

营
。

土 己
。乏
‘“ 。选 。已

“ 入已
‘

其中
,

表示压痕投影面积
, 。

表示

峰值力下的压头和试样的接触深度

由于存在试样表面围绕压痕的凹陷
,

该接

触深度
。

并不和压头的最大位移相等
,

可

通过对测定的压头最大位移
、

压痕剩余高

度和力
一

位移曲线的卸载部分的斜率进行

计算 ’ 式 右边第一项表示理想压头

形状的关系
,

其余则表示尖端钝化等因素

引起的和标准几何形状的偏差 图 反映

拟合值和实测值相吻合的情况

在压头作用于试样表面的压力 只刀

下
,

压头和试样产生一接触深度
,

从而

由式 得出的投影面积 代入式 可

计算试样的硬度

〔
一

」

一

薄旧

接触深度

图 计算接触面积与实测面积对照

除按上式直接计算硬度外
,

如何将测定的量转换为其他的量
,

如弹性模量
、

等效应力
、

等
,

一些理论和实践工作已经证实了可行性
,

并给出了相应的计算公式 一

等效应变



图 是采用装载在 平台上的纳米硬度计压头
一

测定的力
一

位移曲

线
,

相应的弹性模量可用下式计算

尸

尽

其中
,

为压头力
一

位移曲线中卸载部分前三分之一段的斜率 和 ‘ 分别为试样和压头的

弹性模量 为考虑到压头刚度的影响所得的一个修正参量 。 和 叭 分别是试样和压头的泊

松比 通常
,

金属材料的泊松 比可取
,

金刚石压头的弹性模量取值为
,

其泊松比为

文 根据接触力学理论 证明了式 计算材料弹性模量有一定的普适性 只要压头具

有光滑的表面和轴对称性
,

则无需考虑压入过程中属于弹性变形或弹塑性变形
,

以及是否存在

加工硬化和残余应力 事实上
,

压坑面积 会体现上述因素的影响 对于非常尖锐的压头顶端

和棱锥形侧面
,

由于压坑存在着应力集中
,

式 的有效性及其误差规律值得进一步研究

刁汉︺一沂
一
珊

之、椒燕

硅

二

压入深度

。

备、椒彩

压入深度 川

图 采用 技术测定压头在 和 试样表面的力
一

位移曲线

早在 年 就较好地建立了硬度和压坑塑性流变应力的关系

口

其中 为约束因子
,

它和试样的弹性模量与屈服应力的比率
、

压头和试样的摩擦力
、

压头几何

形状相关
除硬度和弹性模量的研究外

,

利用纳米硬度测试技术亦可实现材料蠕变过程的研究 一般

地
,

蠕变过程中稳定阶段的应变率都可用式 表达

甘 几 芝、’

其中
,

是应力 万是结构因子 。 为应力指数
,

一般随蠕变机制变化
,

取值范围为 、 文

献 阁 在进行非晶态硒的压痕蠕变试验时
,

得出压头下降率 式 和等效应变率呈式 的线

性关系

、、,了六匕﹄了
矛、了‘

认 兀丽
乙 已乞

文献 给出了塑性应变率和硬度变化率的线性关系 见式



·

一
口

其中 是材料常数 进而
,

由式 得到
,

激活能 为初始加载 。 时刻的硬度 口为结

构因子 在温度高于 几 时 几 为相关材料的熔点
,

和体扩散激活能非常接近
,

符合扩散控

制的位错攀移蠕变机理

。一 一‘ 一 口“‘ 一 ‘言‘
。 。 一

黑、
、 飞

若依据式 的 参数对式 进行改写
,

则可得式

口一 ‘二 一

备
一 一 口 ‘ 一 孟

微分式
,

则有式

口一丽万

其中
,

仍为结构因子 口
,

材料的晶粒大小对其影响很大 利用 参数
,

所有的在不同温

度条件下的压痕蠕变曲线将重合在一起 见图 采用上述分析方法并结合实验结果
,

文献

指出
,

纳米材料的位错在晶内难以增殖和运动
,

以及蠕变机理为晶界扩散控制的位错攀移机

制这一重要结论

一 卜 又 下 丈

甘

兰
一

一
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一一

介口

工子﹄
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图

一 一 一
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三种材料不同温度下硬度和 口关系 网

装置

迄今为止
,

纳米尺度下的力学实验一般使用
一

和
,

或两者相结合的装置

多数改装的压头系统不仅可以对试样表面进行压痕
,

以测量表面硬度
,

而且同时可用它来对压

痕进行
“

在位
”

观察
、

测量压痕的面积 此外
,

它不需要试样具有导电的性质
,

而这一性质对于

扫描隧道显微镜 是必不可少的

多数现役的
一

测量精度为 力约
、

深度分辨约 住
、

空间分辨约

则为 力约 位移约为 图 和图 是分别在文献 和文献 上

示意的在位压痕法的 装置 工作过程均有压痕和晶振触击扫描成像两个分开的过程
,

所以

这和真正意义下的在位实验稍有差距



除了在位功能外
,

图 的装置的设计也比较巧妙 传动装置部分包括有三个驱动片
,

和压

头杆相连的驱动片的上下各有一个驱动片
,

它们共同构成一个可变电容
,

可以测定压头位移

同时上下两个片通过静电力作用于中间驱动片
,

进而使压头压入试样

图 一种改进的 压头系统

最新的
一

产品可使压头在压

入过程中还承受某种循环力作用
,

从而定量地

测定压头压入过程中各时刻的弹性模量
,

即所

谓的

连续刚度测量 技术

然而
,

正如文献 提到的原因
,

很好地兼

顾显微硬度测量精度和在位成像质量遇到了很

难排解的困难 精确地测定弹性模量需要较钝

的压头和足够刚度的压杆系统 而另一方面
,

较好的成像却需要尖锐的针尖
,

甚至要求柔性

好的悬臂梁来夹持针尖 所以
,

虽然一些科研

小组
,

川 能做到在 平台上实现

在位成像
,

但市场上还没能提供成熟的商品

试样

朋
双光电二极管

图 一种 压头系统

相反
,

具有悬臂梁工作模式的 可以在位成像并测定试样表面硬度
,

然而
,

在弹性模量方

面
,

目前还只能定性地用图像方法表征不同局部的模量差异 因而
,

对于如何同时兼顾弹

性模量值的测定和高质量图像的表征方面
,

值得力学工作者在相关实验技术和力学理论方面作

进一步探索

悬臂梁法

文献 介绍了一种采用悬臂梁法
,

图 悬臂梁法工作原理示意 【 】

在 下测定材料的屈服强度和杨氏模量的方法

图 是其工作原理示意图 这种测试方法最突

出的优点是对试样表面不造成损伤 不过
,

若

待测的样品本身不具备这种悬臂梁结构
,

就得

进行微观构造来制作测试样品 幸好有

和 技术
,

从而利用在位刻蚀技术可制出

极细小的悬臂梁试样 文献【 」介绍了一种制

作过程 首先清洗试样表面
,

如 表面 其次
,

腐蚀最表面形成氢化层 然后
,

用涂敷 的

压头 具有导电性 以非接触方式扫描成

像
,

并使压头和氢化层放电
,

形成氧化层
,

实

现了在位刻蚀 在位刻蚀后
,

最后进行选择性

腐蚀
,

就可以得到氧化硅悬臂梁试样

通过测定压头的挠度 二
,

可按式 计算

一



杨氏模量

。 一 。 刀

其中
,

尸 是加载的力
,

为杆长
,

是泊松比
,

为梁宽
,

为梁厚
,

为杨氏模量

若力
一

位移曲线呈现在支点处屈服时
,

压头的力为 几
,

则试样屈服强度的计算结果 ‘

。

氏
口 , , 二二 吧 气二尸

低维材料性能测试

一般来讲
,

低维材料包括纤维
、

薄片
、

表面膜 测定上述形状试样的抗断裂性能
,

除了采用

上述的实验方法外
,

仍可以采用一些改进的常规实验方法

法

采用 夹层 方法来研究薄膜材料的抗断裂性能 不失为一个好的设想 这样
,

在

技术上就存在着裂纹长度怎样测定以及抗撕裂性能如何评价的问题

文献【 采用紧凑拉伸的夹层方法试验 文献还介绍了采用这种测试方法所涉及的怎样定

量测定夹层薄膜上的裂纹长度问题 图 为试样示意图 采用三种方法来确定试样的裂纹长度
,

分别是裂纹张开位移法
、

加载端力
一

位移法
、

背贴应变片法 实践表明
,

裂纹张开位移法精度最

高
,

误差 其公式表达如下 ”

若尸
“

瓦百

石 石 。
,

具 艺 认
。 ‘ 妈 ‘一 ’

。

艺矶
,夕

‘

一 ’

,

八
不下 ,
乃

其中
,

占为裂纹张开位移
,

为试样厚度
,

为试样宽度
,

尸 为加载力 石是一个取

决于裂纹长度
、

夹层厚度
、

模量比参量

的常数 认 , 可根据 值查相应的表

得到 上述测定方法
,

需满足试样的有

效性规定
,

即

三侧 凡 三

三 三

三 三

, ,

由于夹层材料和基体的弹性模量等参

数不同
,

夹层和基体之间必然存在变形的失

配
,

这将导致层间存在着正应力和剪应力

界面的这种失配可以用相位角的形式予以

表征
·

图 紧凑拉伸 试样图
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文献【 考虑到层间的不匹配
,

得出层间的断裂韧性和裂纹能量释放率的表达式

一 入

、

仁兰二共 兀 。一 ,。 ,

一 入‘

其中
, ‘ 一‘ , 二 凡 为界面复应力强度因子 为远场应力强度

因子 入
, , 叮 ,

均表示与剪切模量和泊松比相关的不匹配参量
,

具体可详见文献【
’ 采用三点弯 曲的夹层法

,

进一步分析了实验结果
,

指出 若相位角在 、 左右
,

或接近于
,

并且膜层厚度相对于试样其他几何尺寸小得多时
,

就可以忽略膜层材料的存在
,

而

采用常规的计算方法即可
。 。、 一 岭

、 ,

行 行二
一

二 一一 一一 二二二三井

乙 万 碎

纤维材料的一种疲劳测试方法

文献【 」介绍了一种纤维材料的疲劳测试方法 纤维材料首先需要弯曲成一定的圆环形 图
,

加载力施加于圆环延伸出来的两端 根据圆环的曲率半径
,

经有限元计算可得位于圆环拱顶

的最大应力 采用这种方法
,

得到了纤维材料的
一

曲线 图 这种测试的优点在于可以控

制纤维破坏的位置
,

但明显的不足是局限于应力比大于 的加载条件
,

且拱顶的应力需采用有

限元计算才能得到

己

乌

乏
只
遏

‘ ‘ ‘ ‘ ‘ 曰 曰‘日‘ 山 ‘曰 曰 ‘ 曰 ‘ 曰 ‘
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图 纤维弯曲形状及分析网格图 【 】 图 文献 」测得的
一

曲线
,

我们认为
,

实验过程中
,

通过圆环形状的循环改变
,

有可能实现应力 或应变 比小于 的

纤维疲劳实验

另外
,

文献【
,

介绍了采用光学装置结合谐振频率法测量悬臂梁和桥形梁的弹性模量
、

残余内应力和疲劳性能的方法 得到了一些重要的实验数据 例如 天疲劳谐振试验对单晶

硅抗疲劳能力的证实
,

采用微薄膜形变显微干涉测量系统
,

亦可以测量薄膜的弹性模量和残余

内应力 】



结 语

当前
,

对纳米
、

微米尺度下材料的力学性能测试
,

还处在初始发展阶段 采用 技术
,

除了能够表征试样的表面形貌
、

材料相结构外
,

在材料的制备 微电子器件
、

微机械
、

力学试样

以及本文讨论的力学性能 硬度
、

弹性模量
、

屈服强度 测试方面亦极具潜力 另外
,

文献 利

用 技术还实现了在位腐蚀断裂试验 具有多模式转换功能
,

且压头可以进行主动

的设计是这种设备最可取的优点 一般测试方法的延伸亦可以达到测定低维材料抗断裂性能的

目的

随着现代科技的发展
,

微小型机械将在生物
、

环境控制
、

医学
、

航空航天
、

数字通讯
、

传感

技术
、

灵巧武器等领域施展身手 而随着机械结构尺寸的缩小
,

构件可受到的外载荷和体积力

变得次要
,

而构件间的摩擦力和其它表面力成为影响机械性能的主要因素 例 因此
,

双材界面

的残余应力
、

热应力和摩擦力等领域内的理论研究和测试技术将会得到很快的发展 在生物领

域
,

文 介绍了一种
“

肠 扩 的方法
,

该方法对于测定某种生化过程对相关分子的作

用力非常实用

涉及到具体的测试方法以及纳米材料本身的纳观结构力学问题还很多
,

如 测试理论
、

失

效分析及强度准则
、

应力场和变形场的计算
、

特定环境下的力学行为
、

纳观结构图像和力学参

量表征等 相信研究纳米尺度下的力学性能 将使力学领域各方面的研究得到更进一步发展的
机会
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